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Introduction Générale

L'usage de matériaux composites se généralise de plus en plus dans les grands secteurs
industriels comme le secteur aéronautique, automobile, mais aussi dans le secteur des
énergies. En effet, le développement de ces marchés a amené a la conception de piéces de
structures de grandes dimensions nécessitant l'utilisation de matériaux composites, comme
une partie de fuselage ou une pale d’éolienne. Ces matériaux possédent des propriétés
mécaniques €élevées pour une masse volumique divisée par 4 par rapport aux aciers, qui
sont de plus adaptable et localisable a chaque type de sollicitations de par la définition de ce
matériau, a savoir qu'’il suffit d’aligner les fibres dans le sens de la sollicitation pour améliorer

le comportement de la piéce.

Un grand nombre d’études, axées sur le comportement des matériaux composites, ont
déja été menées et celui-ci est déja bien maitrisé pour des sollicitations classiques. Cette
connaissance du comportement s’accompagne de modeles numériques déterministes
permettant d’apporter une premiere réponse au dimensionnement des structures. Par contre,
ces matériaux composites sont tres sensibles a I'alignement de leurs fibres qui représente
justement une difficulté pendant le procédé ainsi que la présence de pores qui se
développent dans la résine. Ces phénoménes vont donc générer une variabilité trés
significative pour leurs propriétés mécaniques. C'est dans ce cadre que le projet SIMSCEF :
SIMulation Stochastiques mécaniques de structures Composites Endommagées en Fatigue

a été lancé par I'Institut de Recherche Technologique Jules Verne basé a Nantes.

Compte tenu de cette variabilité et pour garantir l'intégrité et la sécurité des pieces
produites, les fabricants doivent étre capables d’analyser linfluence de ces défauts en
exploitation. Or la caractérisation de structures en composites avec défauts liés aux
procédés est peu développée, et la modélisation réaliste et pertinente des défauts générés
est difficile. Pour pallier ces difficultés, les industriels veérifient chaque piéce au moyen de
campagnes d’essais lourdes et/ou d’opérations de contréle non destructif colteuses et/ou

par calculs en appliquant des coefficients d’abattement.

Le projet SIMSCEF a pour but d’étudier I'influence de deux défauts générés par la mise
en ceuvre de structures composites utilisant des composites du type stratifié. Ils sont
constitués d'un empilement de plis souvent unidirectionnels. Le premier défaut est le
phénomeéne de porosité qui correspond a la création de pores qui renferment de la matiere
gazeuse qui n'a pu s’évacuer pendant le procédé et le deuxieme défaut est le phénoméne
de plissement qui correspond a une déformation du pli. L’enjeu du projet est de développer
des modeles numériques du comportement mécanique de matériaux composites stratifiés

avec la présence d’'un défaut et de sa propagation, en quasi-statique et en fatigue.
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Ces modeles sont alimentés par les données mécaniques du matériau sain et avec
défauts, issues d'une campagne de caractérisation mécanique en quasi-statique et en

fatigue.

La these qui est présentée dans ce manuscrit s'inscrit dans la partie caractérisation
mécanique du projet SIMSCEF avec deux axes d'études principaux : I'étude des défauts et
de leurs parametres caractéristiques et I'étude du comportement mécanique du matériau

sain et avec défauts, en quasi-statique et en fatigue.

Les matériaux composites sont par définition fortement hétérogénes, en raison de la
variabilité des propriétés de leurs constituants et des défauts que peut apporter le procédé

de mise en ceuvre
Les structures composites peuvent présenter deux types de dispersion :

e La variabilité sur les propriétés physiques du matériau, a I'échelle locale ou
globale, liée aux structures intrinséques de celui-ci: orientation des plis,
orientation des fibres, taux de fibres locaux, présence de porosité, ... ;

e La variabilité géométrique des structures composites avec des dispersions
d’'épaisseurs, de longueurs, de diamétres,... liées par exemple a des distorsions

résultant de contraintes résiduelles.

La robustesse du dimensionnement des structures composites est liee en partie a la
précision de la détermination de la variabilité des propriétés des matériaux et de leurs
caractéristigues géomeétriques afin de les injecter dans les modéles. Afin d’identifier avec
précision la variabilité observée sur les caractéristiques des défauts et du matériau, une
campagne expérimentale importante de caractérisation des paramétres physiques aléatoires
est mise en place dans cette étude, avec des moyens d'observation et de controles

destructifs.

Ce manuscrit présente les travaux de la thése sur le comportement mécano-fiabiliste de
structures composites et est divisé en 4 chapitres qui présentent une étude sur un des axes

de la these.

Le premier chapitre fait référence aux recherches bibliographiques sur les différents sujets
qui sont impliqués dans I'étude comme I'état de I'art sur les défauts de composites dus au

procédé de mise en ceuvre ou I'état de I'art sur les études statistiques et probabilistes.

Le deuxieme chapitre présente I'étude de la caractérisation probabiliste du défaut de
porosité avec I'analyse de chaque paramétre caractéristique, et I'étude de caractérisation du

défaut de plissement. Ces deux études se font avec l'utilisation de I'analyse d’images par

12



microscopie optique afin de visualiser au mieux les défauts. Chaque paramétre est modélisé

par une loi de distribution déterminée apreés un processus d’optimisation.

Le troisieme chapitre énumére I'étude du comportement mécanique du matériau sain et
avec défauts en quasi-statique a travers différents cas de chargement afin de déterminer les
parametres caractéristiques du matériau comme les modules de rigidité, les modules de
cisaillement, les coefficients de poisson ou les contraintes a la rupture. Ces paramétres vont
alimenter le modéle élastique linéaire orthotrope utilisé pour décrire le comportement du
matériau sain et avec porosité, mais aussi le critere de rupture. De plus, I'étude de ces
parameétres sera affinée par une analyse de la variance et l'influence du défaut sur ceux-ci

sera modélisée par des modéles polynomiales.

Le dernier chapitre présente I'étude du comportement mécanique du matériau sain et
avec défauts en fatigue dans un cas de chargement de flexion 3 points avec la présentation
des courbes de Wohler du matériau sain, avec porosité et avec plissement afin de

caractériser l'influence des défauts sur le comportement en fatigue.

A travers ces différentes étapes de la these, les hypothéses sur l'influence des défauts de
porosité et de plissements, sur un matériau composite stratifié, en quasi-statique et en
fatigue, seront validées ou non. Cette thése apporte en conclusion, une partie de la réponse
sur l'influence statistique de la porosité et du plissement, et des outils de dimensionnement

de ces défauts et de leur influence.
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Chapitre 1 : Etat de l'art et synthese
bibliographique
Introduction

Un état de l'art est présenté dans le cadre du projet SIMulation Stochastique des
Matériaux Composites Endommageés en Fatigue (SIMSCEF), qui a pour but de proposer une
méthodologie de dimensionnement mécano-probabiliste des structures composites en tenant

compte des effets du procédé de mise en ceuvre.

Ce chapitre a pour but de définir I'état de I'art sur les différents sujets impliqués dans le
projet. Les deux défauts des composites, généralement introduits par le procédé de mise en
ceuvre : la porosité et les plissements vont étre étudiés dans un premier temps. Les causes
de leur apparition et leurs effets sur le comportement du composite seront particulierement
regardés. Dans un second temps, les différents moyens d’essais et de caractérisation des
défauts seront présentés. Par la suite, les différents modéles de comportement en fatigue du
composite seront décrits. Enfin, ce rapport définira les différentes études statistiques et

probabilistes qu’il sera possible de mettre en place dans ce projet.

|. Etat de I'art sur les défauts de composites dus a la mise

en ceuvre du matériau

A la différence des matériaux comme les métaux, la mise en ceuvre des matériaux
composites est particuliére dans le sens ou le matériau final et la géométrie de la piece sont
souvent obtenus simultanément et les propriétés de la structure finale dépendent a la fois
des composants, que ce soit les fibres ou la matrice, et de la maniere dont ils sont mis en

oceuvre.

Cette partie n'a pas pour but de présenter les différents procédés de fabrication de piéces
composites, mais comment apparaissent les défauts pendant la mise en ceuvre. L’étude est
centrée sur les composites a renfort continu qui sont généralement mise en forme par :
Resin Transfer Moulding (RTM), Infusion, Préimprégnés ThermoDurcissables (TD),

Préimprégénés ThermoPlasitques (TP), ...

Lors de la mise en forme des composites, plusieurs types de défauts peuvent apparaitre
[1] [2] comme des ruptures de fibres, des désalignements de fibres, des plissements du
renfort ou des pores résiduels. L'étude portera sur ces deux derniers défauts qui ont été
étudiés par E.Gazo-Hanna et al. [3] et qui sont illustrés sur la figure 1. Sur I'échantillon A3 et

Al2, des plissements sont observés alors que sur I'échantillon A7 présente des pores.
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Ces défauts affectent les propriétés mécaniques du composite, que ce soit les défauts de
plissement [4], ou de porosité [5], aussi bien en quasi-statique qu’en en fatigue [6]. C'est
pour cela que l'étude sera complétée par I'analyse de I'endommagement en fatigue du
composite avec défauts.

Figure 1: Micrographies obtenues pour I'échantillon A, mise en évidence des plissements (échantillon A 3 a gauche
et A12 a droite) et des pores (échantillon A7 au ce  ntre) [3]

I.1 Les défauts de plissement

Les défauts de plissement sont définis, dans les stratifies multidirectionnels, par les
ondulations hors plan, ou dans le plan, d'un ou plusieurs plis [7]. Il existe 3 types de
plissements comme le précise P.Hallander et al. [8].

//\ - e T~

A\ ——— =

a) b) c)

Figure 2 : Schéma des 3 types de plissement, a) le  plissement hors plan dit « wrinkle », b) le plisse ~ ment hors plan dit
« waviness » et c) le plissement dans le plan dit «  in-plane waviness » [8]

La figure 2 montre les 3 géométries différentes de plissement en fonction de sa position
dans le stratifié, du nombre de plis qu'il déforme, du fait qu'’il soit dans le plan des fibres ou
hors-plan des fibres et du fait que la déformation subit par les plis soit seulement interne a

I'épaisseur ou se répercute sur les plis extérieurs comme pour le défaut dit « wrinkle ».

Les défauts de plissement sont définis par plusieurs paramétres. Comme le montre la
figure 3, un plissement se caractérise par son amplitude 8, sa période A et son angle
maximum de désalignement 6. [7]. L'amplitude & définit la « hauteur » du plissement, c’est-
a-dire la différence de position entre le haut du premier pli et le haut de I'entre deux plis
suivant. La période A donne une indication sur la distance qui sépare deux plis et I'angle 6,,ax

désigne I'angle maximum entre la normal a la fibre et la normal au pli.
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Figure 3 : Définition des paramétres géométriques d  'un défaut de plissement [4]

I.1.1  Les paramétres procédé a l'origine des phénom  énes de plissement

Les parameétres qui vont influés sur la formation des défauts de plissement sont
identiques quel que soit le procédé de mise en ceuvre utilisé. La figure 4 présente le
diagramme d’Ishikawa [9] des parameétres de procédés qui influent sur la formation d’'un

plissement [10].

Par exemple, Lightfoot et al. [11] ont montré l'influence des interactions entre les plis et
l'outillage, qui provoque du cisaillement, sur la formation du plissement. Hallander et al. [8]
ont étudié la formation de plissements due au formage de tissus préimprégnés sur des
géométries complexes. D’autres études ont démontré l'influence des chargements en
compression lors du formage [12], I'influence de I'automatisation du drapage [13], I'influence
de la vitesse de refroidissement et du Coefficient Thermique d’Expansion (CTE) du matériau

de l'outillage en contact avec le stratifié [14].

Drapage Préforme

Vitesse —_—

Vitesse ~ — .
Taille R

Manuel /

. Géométrie ——»
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_——
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Temps de maintien 5

Géométrie —_— .
Vitesse de

refroidissement

- - Parameétres procédés
influents surla
= formation de
plissement

Géométrie —_— Géomeétrie e —

Température e Température -

. .
Pression —_— Pression _

Taile 5 Retrait volumique 5

Matériau outillage Temps de maintien o

contact
Vitesse de
refroidissement >
Interaction Imprégnation /
plis/Outillage Consolidation

Figure 4 : Parametres procédés influents sur la for ~ mation de plissement
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I.1.2  Les effets des plissements sur le comportemen  t mécanique du composite

Les défauts de plissement vont de maniére général diminuer les propriétés mécaniques
du composite stratifié, comme cela est visible sur la figure 5 qui illustre la baisse de la
résistance en compression, sur un stratifié polysulfone/fibore de carbone, par rapport a la

fraction de plissements dans un pli a 0° [7].
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Figure 5 : Résistance en compression en fonction de la fraction de plissement dans le pli [7]

Les 3 paramétres caractéristiques d’'un plissement ont une certaine influence sur les
propriétés mécaniques du composite. L'étude de Bloom et al. [15] a mis en évidence
l'influence de I'angle de désalignement 8 sur la résistance en traction d'un stratifié fibre de
verre/résine époxy. Le tableau 1 illustre la diminution de la charge maximum et de la charge
a la premiére rupture, qui sont définis sur la figure 6, avec 'augmentation de I'angle de
désalignement O (les angles a et 3 sont des résultantes de I'angle 8). Cette diminution varie
entre 3% et 50%.

Strength values and reductons relative to baseline,

Specimedt Misallgninent angle # (%) Loop angle z or § (7}  First drop (MPa)  Max strength (MPa)  Fiest drop (% reduction)  Max strength (% reduction)
Base UD - - 7203 7203 o 1}
Base WV - = 6440 644.0 0 0
50% UD1 292 12 4486 65216 38 14
50% UD2 Inliscernible - 5523 6973 b} 3
50% WVl 334 =04 4323 4323 33 33
50% Wv2 394 10 3226 1914 50 39
100% WY1 256 1] 4855 74 bl 21
1005 W2 305 14 3524 3990 a5 38
Tableau 1: Valeurs des forces en traction et de sa  diminution pour différents angles de désalignement. [15]
T Ml strength
B
. 50
=
= 40 ')F
-
n : .
E Furst drop

o 50 100 150 200 250 300 350
time (s}

Figure 6: Courbe de chargement en fonction du temps pour un échantillon [15]
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1.1.3  Les différents moyens de caractérisation des défauts de plissement

L'objectif étant de reproduire des défauts de plissement afin de pouvoir le tester
mécaniquement par la suite il faut pouvoir le caractériser sans détruire I'échantillon. En effet,
le défaut de plissement étant un défaut géométrique, il est difficle de le caractériser
précisément sans détruire la piéce. Il est donc préférable de détecter les plissements dans le
composite avec des techniques de Caractérisation Non Destructive (CND). De nombreux
articles et études définissent les différentes techniques de CND adaptées aux matériaux
composites [16] [17] [18] [19].

Les défauts de plissement peuvent étre caractérisés par I'étude de la propagation d’ondes
ultrasonores. Plusieurs travaux traitent de ce sujet comme ceux de Dumoulin et al. [20], de

Chiao [21], ou plus récemment de Lopez et al. [22].

La figure 7 illustre bien les différents plissements qui se forment sur I'image de traitement
des ondes ultrasonores. Ces ondes sont un bon outil pour la détection des plissements mais
il est difficile de quantifier ceux-ci. Notamment lintensité du plissement qui correspond au

rapport entre sa hauteur et sa longueur [22] reste difficile a évaluer.

-7° angle B-SCan ° 0° angle B-SCan® 7° angle B-SCan

7° angle B-SCan

Figure 7 : Caractérisation par ondes ultrasoniques de différentes intensités de plissement [22]

Les ultrasons représentent la technigue CND qui donne les meilleurs résultats pour
caractériser ces défauts mais la précision des résultats ne permet pas d’obtenir de bons
résultats sur les paramétres caractéristiques. Pour obtenir une vision précise du défaut et
pour identifier ces parametres, il est nécessaire de passer par une technique d'analyse
d’'images 2D ou 3D qui est une technique de caractérisation destructive.

En effet, 'analyse d’image 2D permet d’observer le plissement finement et de caractériser
précisément ses paramétres, comme dans I'étude de J. S. Lightfoot et al [11]. lls
caractérisent les défauts de plissements par Microscopie Optique (MO). La figure 8 montre
une coupe 2D par MEB d'un échantillon présentant un plissement. Il est alors facile
d’identifier les défauts et mesurer les paramétres caractéristiques de ceux-ci comme l'angle

de désalignement sur la figure 8.
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In-plane misalignment key (degrees)

Figure 8 : Observation d'un échantillon avec un pli ~ ssement a l'aide d'un MO [11]

L’analyse des images par MO et par MEB permet d’obtenir une bonne estimation de la
morphologie des plissements et d’estimer leur quantité. Les différents parametres peuvent
étre caracteérisés tels que I'amplitude & des plissements, leur période A et leur angle de
désalignement maximum 6. Cependant ces techniques sont des représentations 2D qui ne
sont pas forcément représentatives de I'échantillon global ou méme d’'une structure. Cette
difficulté de représentation des défauts de plissement au sein méme d’'un échantillon ou
d’'une structure peut se résoudre par l'utilisation d'un systéme d’acquisition d’'image 3D

comme la tomographie.

Il est possible de trouver plusieurs études dans la littérature qui s'intéresse a la
caractérisation de composites par tomographie [23] et plus précisément sur les défauts de
plissement comme dans I'étude de Makeev et al. [24]. Il caractérise ces défauts par

tomographie et le résultat est visible figure 9.

Figure 9 : Défauts de plissement caractérisés part  omographie [24]

Le désavantage de cette technique est que les échantillons analysés doivent étre de

petites dimensions.
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Conclusion et perspectives sur les défauts de pliss ement

Les défauts de plissement sont définis par des ondulations, dans le plan ou hors plan,
d’'un ou plusieurs plis. lls apparaissent lors de la mise en ceuvre du matériau que ce soit lors
de I'étape de préforme, de drapage ou d'imprégnation, et dépendent d’un certain nombre de
parametres comme la taille des piéces, la géométrie plus ou moins complexe, la température
de maintien ou la pression qui agit sur la viscosité de la résine. Ces défauts de plissement se
caractérisent par 3 grandeurs qui ont une certaine influence sur les propriétés du matériau :
lamplitude d’ondulation 8, la période d’'ondulation A et I'angle de désalignement 6. Ces
plissements diminuent plus ou moins les propriétés mécaniques du composite, que ce soit
en quasi-statique ou en fatigue, en compression, en traction, en flexion ou en cisaillement.
Du fait que ce défaut est géométrique, les moyens de détection sont souvent des analyses
d’'images, que ce soit en microscopie optique, au MEB ou en tomographie. Mais il est aussi

possible de les caractériser avec des essais ultrasonores.

Les plissements génerent ainsi des singularités géométriques et matérielles dans le
matériau composite. Ces singularités générent des concentrations de contraintes locales et
des changements de propriétés locales des matériaux (par exemple, sous un plissement,
une « poche de résine » se crée, sans renfort). Ces éléments se traduisent par des

abattements des propriétés mécaniques.

Il faut maintenant comprendre si la caractérisation de ces défauts et I'analyse de ces
influences sur les propriétés mécaniques, sur une éprouvette, est réaliste par rapport a la
répartition de ces défauts et de leurs influences sur le comportement mécanique d'une

structure telle qu’une pale d’éolienne.
.2 Les défauts de porosité

Selon le glossaire international d’hydrologie, la porosité est une propriété d’'un milieu, d'un
sol ou d’'une roche a comporter des pores, c’'est-a-dire des vides interstitiels, interconnectés
ou non. Par rapport a cette définition, dans un composite, le défaut de porosité pourrait étre
représenté par une petite cavité qui renferme de la matiere gazeuse. La figure 10 montre des
exemples de pores au sein d’'un matériau ainsi que la homenclature classifiant les pores en

fonctions de leurs dimensions.

Selon les études de Schoeller en 1955 [26], les pores se distinguent en 2 catégories

représentées a gauche sur la figure 10 :

» Les pores ouverts composés de vides intercommunicants connectés a la partie
extérieure du matériau
* Les pores fermés, isolés a lintérieur du matériau et ne permettant aucune

perméabilité.
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FPores ouverts Pores fermes

5

Pore pénétrant  Pore non pénétrant

Rayon des
pores

Classe Etat de I'ean

Eau de rétention
exclusivement
Eau capilaire et
eau gravitaire
Eau gravitaire
donunante

=0.1 pm Microporosité

0.1a2500 pm | Mésoporosité

=2500 pm | Macroporosité

Figure 10 : Pores(en noir) et nomenclatures relativ.  es a la taille des pores [25] [26]

Les pores sont classés par taille entre les micro-pores (r < 0.1 ym), les méso-pores (0.1 <
r <2500 ym) et les macro-pores (r > 2500 um).

Dans les milieux industriels aéronautique et aérospatiale, il est admis qu’'une piece
structurale comportant un taux volumique de porosité supérieur a 1% doit étre rebutée, alors

que dans les autres applications, la tolérance peut monter jusqu’a 5% [27] [28].
1.2.1  Les paramétres de procédé a l'origine des déf  auts de la porosité

Les phénomeénes de création de la porosité sont différents en fonction du procédé de
mise en ceuvre mais dans le cas de composites stratifiés, certains paramétres sont
communs a la formation de la porosité. Les causes d’apparition de pores au sein d'un

composite ont deux causes possibles : mécanique et thermodynamique.
» Causes mécaniques :

La premiére origine mécanique de la formation de la porosité est 'emprisonnement d’air
lors de la mise en ceuvre de la piece. Cet emprisonnement d’air peut se produire lors de
'imprégnation de la résine par les fibres ou des macro-pores se forment entre les méches ou

des micro-pores se forment au sein méme des méches comme le montre la figure 11.

L’écoulement de la résine étant gouverné par sa viscosité il est possible de voir apparaitre
des macro-pores lorsque celle-ci est forte. Si la viscosité de la résine est faible, alors
'écoulement de la résine est gouverné par la capillarité et des micro-pores pourront
apparaitre [30] [31] [32]. Les parameétres de I'étape d'imprégnation qui sont influents sont : la
pression, la perméabilité du renfort, la viscosité de la résine et donc la température, mais

aussi le nombre de points d’injection.
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Figure 11 : Formation des macro-pores et micro-pore s en fonction de la vitesse de déplacementde laré  sine lors de
l'imprégnation d'un renfort [29] : a) force de capi llarité prédominante, b) force de viscosité prédom inante

L'apparition de la porosité par voie mécanique peut aussi se produire lors de I'étape de
drapage, que ce soit en manuel ou en automatique. Des micro-pores peuvent aussi étre
observés lorsqu’une fibre est rompue, lorsqu’il y a formation le plissement d’'un pli, ou lors
d'un chevauchement ou d'un décalage entre deux plis. Peu d’études se sont intéressées a la
création de porosité lors de I'étape de drapage. Ranganathan et Pitchumani [33] [34] ont
étudié la modélisation du comportement des pores lors du drapage automatisé d’'une piéce
composite thermoplastique AS-4PEEK. Il en résulte que la vitesse de dépose des fibres, la
pression d'application, la température de dépose ainsi que la configuration du rouleau sont
des parametres influents sur la formation de la porosité. Cette étude peut étre extrapolée a la
dépose de fibres de carbones préimprégnées d'un thermodurcissable comme la résine
époxyde. Dans ce cas-la il faudra aussi prendre en compte la pression de compactage.

La derniere forme d’apparition de la porosité par voie mécanique est la présence de
particules de grande taille ou d'un amas de celles-ci qui seraient présentes dans le
préimprégné.

» Causes thermodynamiques :

Le diagramme de phase de I'eau montre qu’une bulle de vapeur, dans la phase liquide, se
forme soit en augmentant la température localement dans le liquide [35], soit en provogquant
une rapide décompression [36]. Il est alors probable que la polymérisation soit le siége de
créations de pores. En effet, lors de la polymérisation, le systeme supporte: i) une
augmentation de la température, ii) une dépression et une augmentation de la concentration
en especes diffusantes, notamment si le préimprégné contient des résidus de solvant ou

d’humidité gu’il aurait absorbés lors de sa phase de fabrication.
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La dépression se produit au moment de la polymérisation, mais aussi généralement a
celui de la migration de la résine a travers les fibres, ou lors de I'évacuation de I'exces de
résine et des matieres volatiles. Boey et al. [37] ont démontré qu’il existait une dépression
optimale, pour un moulage au contact, qui permet d’extraire une partie des matieres volatiles
et certains pores. Cependant celle-ci contribue a 'augmentation de la taille des pores déja
créés. En autoclave, Tang et al. [38] ont mis en évidence le fait que la pression
hydrostatique appliquée sur la vessie de la piece, lors de la polymérisation, a une certaine
influence sur le taux de porosité, avec un taux volumique de porosité inférieur a 5% si la
pression est supérieure ou égale a 5bar. C’est pour cela que lors de la mise en ceuvre des
matériaux composites, la pression appliquée et la dépression doivent étre optimisées en

fonction des parametres rhéologiques des matériaux pour éviter la croissance des pores.

L'augmentation de la température va favoriser I'apparition de pores mais elle va aussi

favoriser leur croissance en aidant la diffusion des especes mobiles au sein du matériau [39].

L'ensemble des parametres des différents procédés de mise en forme des composites

hautes performances est résumé dans le diagramme d’Ishikawa en fig. 12
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Figure 12 : Parameétres procédés influents surlafo  rmation de la porosité

1.2.2  Les effets des pores sur le comportement méca  nique du composite

Les pores dans les composites représentent des défauts trés importants qui ont une
certaine influence néfaste sur les propriétés mécaniques du composite ce qui explique

pourquoi il y a eu beaucoup d’études faites sur ce sujet.
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Les différents auteurs sont tous en accord avec le fait qu'en dessous d'un certain
pourcentage de taux volumique de porosité, compris entre 0.5 et 1% en fonction du matériau
étudié, les pores n'ont pas d'influence sur le comportement mécanique de la piece, a

condition qu’ils soient bien répartis dans I'espace.

A noter que le comportement mécanique est affecté dés qu’un taux volumique de porosité
supérieur a 1% est atteint. Les pores ont notamment une forte influence sur la résistance au
cisaillement interlaminaire (ILSS pour InterLaminar Shear Stress). La figure 13 montre la
diminution de I'ILSS en fonction du taux volumique de porosité pour un matériau composite
carbone/époxy pour différentes études [25]. La dispersion des résultats des différents
travaux est due essentiellement & la nature du matériau, différente pour chaque étude
(préimprégné ou nappe, types de fibre ou types de résine) [27] [38] [40] [41] [42] [43]. La
diminution moyenne de 'ILSS est estimé a 6% par unité volumique de taux de porosité pour
un stratifié carbone/époxy. Les travaux de Wisnom et al. [44] ont mis en évidence le fait que
les pores, qui sont suffisamment grands (diamétre > 0.2 mm), sont a 'origine de I'amorcage
de fissures : la présence de porosité diminue la surface de contact entre la matrice et les

fibres ce qui favorise la rupture en cisaillement interlaminaire.
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Figure 13 : Variation relative de I'lLSS en fonctio  n du taux volumique de porosité pour des matériaux composites
carbone/époxy [25]

La porosité affecte donc beaucoup le cisaillement interlaminaire en statique mais aussi en
dynamique. Les travaux de Costa et al. [43], repris par Muller de Almeida et al. [45] pour une
sollicitation en flexion statique puis dynamique ont défini un modele permettant d’estimer la
durée de vie de I'échantillon N (en nombre de cycle) en fonction de sa ténacité H (évaluée
empiriquement), de sa contrainte a rupture en flexion 0.« mesurée en statique et de la
gualité du stratifié, représenté par I'atténuation du signal ultrasonore qui est fonction du taux

de porosité (1) :
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log(N) = 9,1 (1 - %) (1)

Le nombre de résultats obtenu en fatigue n’était pas cependant suffisant pour confirmer la
validité de la relation. Elle peut néanmoins étre utilisée pour déterminer qualitativement
linfluence néfaste de la porosité sur le comportement mécanique en fatigue d’'une piece

composite carbone/époxy.

En ce qui concerne les autres propriétés mécaniques en traction, en compression ou en
cisaillement plan, l'influence de la porosité est moins importante bien que non négligeable
[27] [46].

Les porosités génerent ainsi des singularités géomeétriques et matérielles dans le
matériau composite. Ces singularités générent des concentrations de contraintes locales et
des changements de propriétés locales des matériaux, une porosité est une « poche de
vide » sans renfort et sans résine. Ces éléments se traduisent par des abattements des

propriétés mécaniques.
1.2.3  Les différents moyens de caractérisation de |  a porosité

Il se révele difficile d’'observer et de quantifier les pores dans leur ensemble ce qui limite
'étude de leur formation et de leur influence. Il existe cependant certains outils de
caractérisation qui amenent a un résultat correct. L'étude a comme perspective de
caractériser mécaniquement les échantillons ayant des défauts de porosités, c’est pour cela
gue I'étude se base sur des moyens de caractérisation non-destructifs. Cependant, il existe
des méthodes de caractérisation destructives qui peuvent étre utilisées dans un cas
spécifigue, comme la dégradation chimique qui donne de bons résultats sur le taux de
porosité mais qui ne donne pas dinformations sur la répartition des pores ou leur

morphologie.
A. Analyse d’'images

L’analyse d'image est le procédé le plus utilisé dans I'étude des matériaux pour
caractériser morphologiqguement et quantitativement la porosité, mais c’est aussi le procédé
le plus ancien avec des premiéres recherches sur le sujet dans le milieu du XIX*™ siécle par
le géologue A. Delesse. Ensuite, les travaux sur l'analyse d’image ont été fortement
développés sur les céramiques, notamment avec les études d'Aliotti [47] et Redon et al [48].
Ces deux études définissent le protocole expérimental a suivre pour caractériser la

microstructure d’'une céramique ou d’un béton renforcé par des fibres métalliques.

L’échantillonnage doit d’abord étre bien préparé pour pouvoir valider et généraliser les
résultats obtenus a l'intégralité de la piece analysée [49]. La surface a analyser est ensuite

préparée par attaque chimique et/ou polissage [50] [51].
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L’'analyse d’'images peut alors étre utilisée. Elle se fera avec la technique la mieux
adaptée, en fonction du matériau analysé et de I'échelle de travail. La microscopie optique
est généralement utilisée, ou la Microscopie Electronique a Balayage (MEB). Le microscope
optiqgue peut aller jusqu’a un grossissement x100 mais son utilisation est limitée par la
résolution en épaisseur (quelques microns) et nécessite une surface d’échantillon trés plate.
Le MEB peut aller a des grandissements bien plus élevés, jusqu’a x100000, mais
'échantillon doit néanmoins étre conducteur ce qui induit une étape de métallisation de

I'échantillon pour le cas d’'un composites a matrice polymere.

La micrographie est acquise sous format numérique a l'aide généralement d’'une caméra

CCD (Charge-Coupled Device) et d’'un logiciel.

Elle est ensuite traitée afin d'extraire les informations intéressantes comme le taux
surfacique de porosité comme cela peut étre observé sur la figure 14 et, grace a une étude
statistique, ces résultats peuvent étre généralisé a I'ensemble de la piece [52]. En utilisant
des relations stéréométriques, il est possible d’obtenir les caractéristiques d’'un matériau
dans I'espace R® & partir des mesures réalisées dans I'espace R? comme dans les travaux
de Russ et al. [48].

it
e

(a)

(e)

Figure 14 : Identification et quantification des di fférentes phases composant un stratifié carbone/epo Xy avec (a)
bleu = fibres de carbone, (b) rouge = matrice épox vy et (c) vert = porosités [25]

L'analyse d'image est la technique la plus fiable et la plus informative (localisation,
morphologie) sur la porosité. Cependant c’est un procédé qui est une simple observation
d’échantillons, aux dimensions faibles comparées aux structures étudiées. Il faut donc faire
un vrai travail sur I'échantillonnage afin de pouvoir généraliser les résultats et en déduire la

représentation des pores au niveau de la structure.
B. Micro-Tomographie

La micro-tomographie est une technique d’analyse 3D récente qui fournit une image
volumique de la répartition du coefficient d’absorption linéaire des rayons X (noté p). Pour le
cas d'un matériau composite stratifié, les différents matériaux constituants absorbent
difféeremment les rayons X et il est alors possible d’extraire par segmentation une image 3D

de la microstructure du composite.
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Les travaux de Schell et al. [53] aménent a une cartographie 3D du réseau fibreux et des
pores au sein d'un composite stratifié verre/époxy comme illustrée sur la figure 15. Ces
travaux ainsi que ceux de Saint-Martin [54], décrivent le protocole pour obtenir une
cartographie 3D de la porosité dans les composites. Le taux volumique de porosité est alors
calculé avec précision et des analyses de la répartition des pores et de leurs morphologies
peuvent étre tirées a partir de ces résultats.

Figure 15 : Représentation 3D de la micro-tomograph ie d'un composite stratifié fibre de verre/époxy, a  vec a gauche
le réseau de fibre et a droite les porosités. [53]

Cependant ce procédé reste tres onéreux et est surtout applicable & de trés petits
échantillons qui ne sont pas forcément de la taille du volume élémentaire représentatif
(VER).

C. Analyse par ultrasons

La technique d’analyse par ultrasons est trés utilisée dans le milieu industriel car c’est une
technique de caractérisation non destructive qui permet d’analyser la totalité d’une piéce et

d’évaluer la quantité de défauts de porosité en un temps assez raisonnable.

Cette technique se base sur le fait que la présence de pores dans un matériau va en
général perturber la propagation des ondes ultrasonores [43]. En comparant I'amplitude du
signal d’entrée et du signal de sortie, la quantité de pores au sein de I'échantillon peut étre
estimée [27]. La figure 16 représente le graphe des séries successives de C-Scan, avec F, D
et B les réponses respectives données par la réflexion de I'onde sur la surface, l'intérieur et
le fond de la piece. Ce procédé d’analyse repose sur la comparaison de I'atténuation du
signal ultrasonore mesurée sur I'échantillon par rapport a l'atténuation mesurée sur des
éprouvettes étalons. Le taux volumique de pores et leur répartition au sein de la piece
peuvent étre estimés. Cependant cela reste une estimation et non une mesure précise du

taux de porosité.
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Figure 16 : Principe de mesure par ultrasons pour u  n stratifié [27]
Conclusions et perspectives sur la porosité

La porosité, dans un composite stratifié, se définit par des cavités qui renferment du gaz.
Ces pores se développent lors de la mise en ceuvre du composite lors des étapes de
drapage, d'imprégnation ou de consolidation. lls existent plusieurs paramétres de procédé
qui dominent la création et le développement de ces défauts. Les pores ont une influence
néfaste sur le comportement mécanique du composite, et principalement en cisaillement
interlaminaire ou la résistance chute considérablement avec lI'augmentation du taux de
porosité. Cette diminution des propriétés mécaniques du matériau a cause de la présence de
pores se retrouve en statigue mais aussi en dynamique avec des propriétés en fatigue
amoindries. Les moyens de caractérisation de ce défaut sont principalement I'analyse
d’'images par microscope optique ou MEB, I'analyse par micro-tomographie et I'analyse par

ultrasons.

Ces différentes techniques de caractérisation sont complémentaires car 'une va donner
une bonne information sur la morphologie des pores mais une faible information sur la
répartition ou sur le taux volumique de porosité, et inversement. La technique destructive de
caractérisation par dégradation chimique peut se révéler une bonne alternative pour

guantifier le taux de porosité.

Le probléme reste de savoir si la porosité est un défaut homogéne qui a tendance a bien
se répartir au sein d’'une structure et si ce n’est pas le cas, est ce que I'étude de ce défaut

sur un échantillon est représentative d’'une structure telle qu’une pale d’éolienne.
Il. Endommagement en fatigue

1.1 Les différents types d’endommagement

Lorsqu’un défaut ou un endommagement est présent au sein d’'un composite stratifié, la
matrice et l'interface fibre/matrice sont les premieres a se dégrader en commencant par des
défauts microscopiques comme la micro-fissuration de la matrice ou la décohésion

fibre/matrice comme le montrent les figure 17a et figure 18.
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Les défauts deviennent plus importants, changent d'échelle et de vitesse d’apparition
avec une coalescence des micro-défauts qui provoque des ruptures transverses, des
délaminages qui sont observables sur la figure 17b, des ruptures de fibres observables sur la
figure 17c et 18.

b
(b) ©

Figure 17 : (a) décohésion fibre/matrice, (b) délam inage et (c) rupture de fibres [6]

i T!‘\..:.:l"lﬂ H
411 I

Figure 18 : Endommagement dans un pli orienté @ 90°  lors d'un essai de traction charge/décharge pour u n stratifié
verre/époxy [55]

.2 Chargement en fatigue

Les structures, telles que les pales d’éolienne, sont des piéces qui subissent aussi des
charges répétées, aléatoires ou cycliques de plus ou moins forte intensité en superposition
de son chargement nominal. Dés que le vent est suffisant pour entrainer
aérodynamiquement la pale, celle-ci subit un chargement dynamique aléatoire, avec une
valeur moyenne et une amplitude aléatoires, dépendant du vent, et donc du temps. Par des
méthodes de type RainFlow, tu peux ramener ces chargements aléatoires a des
chargements cycliques types, générant un endommagement de fatigue équivalent.

C’est pour cela qu'il faut prendre en compte le phénoméne de fatigue dans I'étude de la
structure car il conduit a des ruptures sous chargement plus faible que la limite de rupture
sous chargement statique.
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Pour bien dimensionner la structure, il est donc nécessaire de prédire la durée de vie de
la structure ou de la dimensionner avec une contrainte maximale inférieure a la limite de

fatigue (seuil d’endurance).
L’étude du comportement en fatigue se décompose en 3 étapes [56].

* Premiére étape au cours de laquelle le composite est chargé jusqu’a un
certain nombre de cycles entre une contrainte minimale o, et une
contrainte maximale Opay.

* Deuxieme étape avec un cycle charge/décharge permettant de mesurer la
rigidité résiduelle du stratifié

» Troisieme étape avec un palier d'observation permettant d'analyser

'endommagement et son évolution.

o () b Mesures de I rigidité
résiduelle

Palier
d’'observation

N cycles

max _M
[ 2 i £y

el [
i A

Figure 19 : Traction cyclique ondulée, procédure d’  analyse [56]

_ N cycles

1.3 Endommagement en fatigue

En se placant a I'échelle du pli, le comportement sous charge cyclique des matériaux
composites stratifiés montre une baisse des propriétés mécanigues de résistance en fatigue
et une baisse sensible de certaines rigidités lorsque le niveau de chargement ou le hombre
de cycles augmente. La variation relative de rigidité est I'effet global & I'échelle du matériau
de I'endommagement, qui correspond a la dégradation a I'échelle locale puis globale du
matériau, par amorcage et propagation local puis global de fissures. Cette chute des
propriétés mécaniques est due a la fissuration interne qui s'amorce au sein du composite.
L'évolution de la rigidité dépend beaucoup du type d’empilement et de la direction de
sollicitation, mais il existe une évolution globale qui décrit 'endommagement des composites
stratifiés, que montre la figure 20, comme l'explique Reifsnider dans ces études [57].
L’évolution de 'endommagement est généralement illustrée par une courbe S-N (Stress
function of Number of cycle) aussi appelée courbe de Wohler.

31



* Premiére phase d'initiation avec naissance de micro-dommages

» Deuxieme phase de croissance réguliere et lente des dommages avec chute
progressive de la rigidité de par le développement progressif des micro-
dommages

» Troisieme phase avec une baisse rapide de la rigidité qui conduit a la rupture du

composite.

Cumulative domage
Specific account of damage

|
|
\Hﬁmdml strength

|
|
|
}

Log N

Figure 20 : Diagramme d'évolution S-N de la résista  nce résiduelle, de la variation des endommagements et de la vie
de I'éprouvette en fonction du nombre de cycles pou r un stratifié graphite/époxy [57]

Les travaux de Wang [58] ont permis d'identifier les différences de comportement en
fatigue, d’'un composite stratifié UD verre/époxy pour un essai de traction, dont le
comportement est visible en figure 21 et un essai de flexion, dont les résultats sont visibles

sur la figure 22 pour différentes valeurs de sollicitation.
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Figure 21 : Courbes S-N pour un composite stratifié UD verre/époxy en fatigue sous traction ondulée [5 8]
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Pour un essai de fatigue en traction comme sur la figure 21, Wang définie deux types de
rupture qui dépendent de la contrainte maximale appliquée : un premier type (Type I)
caractérisé par une rupture de fibres suivie par des délaminages et un second type (type II)
caractérisé par une rupture aux interfaces fibres/matrice, due au cisaillement. Pour chaque
type, une évolution en plusieurs stades est constatée, 3 stades pour le type | et 2 stades
pour le type Il. Pour le type I, un premier stade est mis en évidence avec soit une chute
brutale du module d’Young (omax > 700 MPa) ou la charge maximale appliquée en fatigue est
assez grande pour amorcer des ruptures de fibres, soit une phase d’accommodation pour
des charges plus faibles ou le module d’Young varie peu. Le deuxiéme stade correspond a
une diminution progressive de la raideur qui s’explique par I'apparition de rupture de fibres et
de délaminage, et leurs propagations. Le troisieme stade correspond a une perte de raideur
d’au moins 10% ou la dégradation du module d’Young s’accélere jusqu’a rupture finale de
I'éprouvette.

Pour le type Il, le premier stade correspond a une diminution progressive du module
d'Young tout au long de I'essai jusqu’a moins de 10%. Le deuxiéme stade se définie par une

chute brutale du module d’Young qui correspond a la rupture finale de I'éprouvette.

1.0¢
[
Stadel
gl S
0.95
3
E 0N g ———— -
=
2 035 :
I 04 Stade 3
2
=3
08t 4 T, =100 1000 MPa 00MPa  30OMPa
D ;Ij v L] T T L3 T T l
3 1
100 10! 10 2 193 104 103 10 ¢ 10

Nembre de eycles en latigue
Figure 22 : Courbe S-N pour un composite stratifié verre/époxy UD en fatigue par flexion ondulée [58]

Pour un essai de flexion 3 points en fatigue, Wang décrit aussi 3 stades
d’endommagement. Le premier stade correspond a une phase d’accommodation ou la
raideur varie trés peu. Le deuxiéme stade est défini par une diminution progressive du
module d'Young et I'apparition et 'augmentation du nombre de ruptures de fibres, et de
délaminages sont observées. Le dernier stade, qui apparait au-dela de 10% de perte de
raideur, se caractérise par une rupture brutale de I'éprouvette a cause des ruptures de fibres

par compression a partir du point d’application de I'effort qui progressent trés rapidement
dans I'éprouvette.
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Modélisation d’'un essai en fatigue jusqu'arup  ture

[11.1 Exemple de modélisation en fatigue jusqu’a ru  pture avec défauts

Cette partie se base sur les travaux de Naderi et al. [59] qui modélisent par éléments finis

un essai de fatigue en traction sur un composite stratifié carbone/époxy. La modélisation de

'endommagement se divisera en 2 types :

Une loi de dégradation instantanée :
Lorsqu’un élément, matrice et fibre, arrive a rupture, en se basant sur le critére de
rupture, les propriétés diminuent instantanément a une valeur appropriée et I'élément
ne résiste plus par rapport a la charge.
Si un élément rentre dans le cadre d'une dégradation instantanée, certaines ou toutes
les propriétés du matériau sont réduites a un zéro virtuelle. Le type de propriété
affectée dépend du type de rupture, et deux types de rupture soudaine sont
considéres :
0 Rupture catastrophique :
Rupture fibre en traction ou compression = [E11, Ez,, E1s, V1] = [0, 0, 0, 0]
[Xu Xe, Y4, Yo, S12]1 =0, 0, 0, 0, O]
0 Rupture non catastrophique :
Rupture matrice en traction ou compression - [Eqi1, Ezo, E1a, Vio] = [Ei1, O, E1p, 0]
[Xi, Xe Yo Yo, S12] = [Xi, Xe,y O, Yo, Si2]

Rupture fibre/matrice en cisaillement 2 [Ey1, Ezo, Eia, Vio] = [E11, E2, 0, 0]

[Xt, Xe, Yo, Yoo S12] = [Xt, Xe, Y, Yo, O]
Une loi de dégradation graduelle :
Elle se base sur I'approche phénoménologique de Shokrieh et Lessard [60] qui
développent la notion de résistance et de rigidité résiduelle. Les différents paramétres
de la loi sont déterminés expérimentalement par ajustement des courbes

expérimentale et numérique.

1
E(no,r)—0o _1 B < log(n) — log(0.25) )ﬁ" a @)
Rs—o log(Ny) —log(0.25) ) |
_ 1
E(n,o,r)—0 1 log(n) — 1og(0.25) \*|* (3)
Es—a <log(Nf) - log(0.25)> |
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On a donc une dégradation progressive des parameétres mécaniques en fonction du
nombre de cycle en fatigue. Cette loi sera intégrée a la simulation numérique sous Abaqus

pour simuler 'endommagement en fatigue.

L’étude de Naderi et Maligno se base sur I'exemple d’'une plaque composite stratifiée
sous traction en fatigue comme présenté sur la figure 23, en carbone/époxy AS4/3501-6
dont les propriétés sont connues [60] et sont présentées dans le tableau ci-dessous :

25.4
P Ef_l P
|
» ;

116 o

>

Figure 23 : Schéma et dimensions du stratifié étudi € [59]

Material propertes AS4/3501-6
Longitdinal modulus, E| | (GPa) 138
Transverse modulus, E;; (GPa) 10.2

Shear modulus, E;; (GPa) 57
Poisson's ratio, v 0.3
Material nonlinearicy, & 10155 10 ®
Longitudinal tension screngeh, X, (MPa) 2070
Leongiwdinal compression strength, X, (MPa) 1380
Transverse tension swrength, Y, (MPa) B&
Transverse compression stength, Y. (MPa) 230
In-plane shear strength. 5 (MPa) 186

Tableau 2 : Propriétés du composite carbone/époxy A S4/3501-6 [60]

Les résultats expérimentaux de I'étude de la résistance et de la rigidité résiduelle sont
présentés sur la figure 24 (a)-(g). La fonction d’extrapolation de la courbe expérimentale se
base sur les équations (2) et (3). Pour les figures 24 (a), (b) et (c) qui montrent les résultats
expérimentaux dans le sens longitudinal, une légere augmentation de la résistance et de la
rigidité est constatée et c’est pour cela qu'on les caractérise en transformant les équations
(2) et (3) par:

E ) ) - l
Eor)—o =[1—-N%+cN%1 - N)°]p (4)
Rs—o0
E(n,o,r) —— )
—L = [1 - N+ cNe(1 - N)eJp (5)
E, &

a, b, ¢, d et e sont déterminés par ajustement des courbes expérimentale et numériques,

et N est le nombre de cycles normalisé et se calcule de la maniére suivante :

_ log(n) —1log(0.25)
B log(Nf) —1log(0.25)

(6)

Les paramétres d’extrapolation expérimentale sont présentés dans le tableau 3.
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a b [ d e o B A t
Longitudinal stiffness 207 063 262 207 074 - - - -
Longitudinal tensile strength 376 077 172 23 099 - - - —_—
Longitudinal compressive strength 5.03 001 1.07 5.07 003 - - - -
Transverse stiffness - - - - - - = 1477 0.1155
Transverse tensile strength - - - - - 9.6287 0.1255 - -
Transverse compressive strength - - - - - 67.36 0.0011 - -
Shear stiffness - - = - = - - 07 11

Tableau 3 : Parameétres d’extrapolation expérimental e pour le composite carbone/époxy AS4/3501-6 [59]

Pour prédire le comportement en fatigue du stratifié sous contrainte, on crée une
éprouvette du méme type que sur la figure 23, sous le logiciel commercial Abaqus, sans
considérer les phénomenes de délamination, et I'éprouvette est maillée avec des éléments
shell triangulaire a 3 nceuds (S3). La base de I'éprouvette est fixée en x et y, et 'autre base

est chargée en fatigue avec une traction oscillatoire comme le montre la figure 25(a).

Les propriétés mécaniques du stratifié, et donc de chaque élément, sont attribuées
aléatoirement en fonction d’une distribution gaussienne avec une variation de +0.3%, dans le
but de répartir de maniere stochastique les propriétés de résistance et de rigidité afin de
prendre en compte les défauts initiaux.
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Figure 24 : Propriétés normalisées du stratifié car ~ bone/époxy AS4/3501-6 en fonction du nombre normali  sé de
cycles sous traction en fatigue [59]
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Il a été montré que les défauts de mise en forme des stratifiés tels que les porosités et les
plissements sont a l'origine de 'amorcage d’endommagement tel que les phénoménes de
délaminage. Pour prendre en compte ces défauts, les propriétés affectées a certains
éléments sont estimés a 90% des propriétés du stratifié. La figure 25(b) représente la
répartition gaussienne de la rigidité dans I'éprouvette.
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Figure 25 : Maillage de I'éprouvette (a) et réparti  tion aléatoire gaussienne dans I'éprouvette (b) [59 ]

L’endommagement en fatigue est implémenté sous Abaqus en utilisant une subroutine
UMAT et USDFLD. La subroutine UMAT, appelée pour chaque élément, définie les
caractéristigues mécaniques du matériau. La subroutine USDFLD inclue des variables
définies par I'utilisateur et est appelée pour chague élément. Dans cette étude, les propriétés
du stratifié dépendent de 5 variables : la premiére et la seconde sont le critére de rupture de
fibre en traction et en compression, la troisieme et la quatrieme représentent le critere de
rupture de la matrice en traction et en compression, et la cinquieme est le critére de rupture

de matrice/fibre en cisaillement.

Comme on peut le remarquer sur la figure 26 qui montre le déroulement de la simulation,
on commence par la préparation du modéle. Ensuite, les propriétés du stratifié sont
généreées par une distribution gaussienne et sont attribuées a chaque élément. L’analyse des
contraintes a la suite du cycle de fatigue basée sur le maximum et le minimum de la charge.
La prochaine étape consiste a I'analyse des critéres de rupture avec la subroutine USDFLD.
Les valeurs des criteres de rupture sont stockées comme variables d’état dépendant de la
solution qui sont appelées dans la subroutine UMAT. Si le critére de rupture est supérieur a
1.0, alors on applique une loi d’endommagement instantané avec des propriétés qui sont

diminuées jusqu’a une faible valeur.

37




La simulation construit alors une nouvelle matrice jacobienne et lors du prochain cycle, les

criteres de ruptures sont calculés en se basant sur la nouvelle distribution des contraintes.

Si les critéres de rupture sont respectés, il n'y a pas d’'endommagement instantané et les
propriétés du matériau évoluent en fonction de la loi d’endommagement graduelle avec la
résistance et la rigidité résiduelle. Le nouveau nombre de cycles est obtenu par addition du
nombre d’incrémentation de cycles au dernier nombre de cycles.

La procédure est répétée a chaque cycle jusqu’'a la rupture catastrophique et que le

composite ne puisse plus subir de cycles.
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Figure 26 : Déroulement de la simulation de 'endom  magement en fatigue [59]
1.2 Critere de rupture

Dans le cadre du projet SIMSCEF, 3 critéeres de rupture différents en quasi-statique seront

examinés :

e Critére de Puck ;
e Critere de Hill ;

e Critere de Yamada-Sun.

L’étude de Hinton et al. [61] présente les résultats comparatifs entre plusieurs critéres
d’endommagement. La comparaison se fait sur 125 cas différents de chargement et les

résultats sont classés en 4 catégories :
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» A Prédiction avec +10% par rapport a la valeur expérimentale ;

B : Prédiction entre £10% et +50% par rapport a la valeur expérimentale ;
C : Prédiction supérieure a +50% par rapport a la valeur expérimentale ;
NA : Pas de valeurs.

Le tableau 4 illustre les résultats de cette étude a travers un tableau récapitulatif.

Grade type A B C NA A+B
Zinoviev 53 43 29 0 96
Bogetti 51 44 30 0 95
Puck 64 30 31 0 94
Cuntze 62 32 31 0 94
Tsai 50 35 40 0 85
Sun(L) 52 3l 42 0 83
Edge 50 32 43 0 82
Huang 42 38 45 0 80
Mayes 52 27 46 0 79
Wolfe 39 31 55 0 70
Hart-Smith3 39 30 41 15 69
Chamis2 44 24 33 4 68
Rotem 37 30 58 0 67
Hart-Smith| 41 16 23 45 57
Hart-Smith2 36 19 25 45 55
Sun(NL) 21 17 21 66 3R
Eckold 20 14 48 43 34
MeCartney 10 4 4 107 14
Cuntze-B 59 38 28 0 97
Tsai-B 57 36 32 0 93
Mayes-B 58 i3 34 0 91
Wolfe-B 53 32 40 0 85
Edge-B 51 34 40 0 85
Huang-B 43 37 45 0 80
MecCartney-B 26 13 19 67 39

Tableau 4 : Tableau comparatif des différents critt  res de ruptures pour 125 cas de chargement différen  ts [61]. Le
chiffre représente le nombre de fois que le critére a satisfait au niveau i (A, B, C ou NA).

On observe bien que le critére de Puck est le critére qui a le plus de bons résultats, c’'est-
a-dire de résultats A. On retrouve derriére le critere de Hill, qui ici est désigné par Tsai et qui
est un critere de Hill modifié, et le critéere de Yamada-sun, désigné ici par Sun. Ceci
s'explique par le fait que le critere de Puck prend en compte non seulement la
caractérisation de la rupture de la matrice mais aussi celle du délaminage. De plus, il ajoute

une composante transverse.

On choisit alors, d'utiliser le critére de Puck dans notre étude. Le critere de Puck [62] se

définit tel que :

* Rupture des fibres :

RE =1 pour o, =0
feER) 01" (7
kR_ﬁ =1 pouro, <0

Avec Rf et Rf les contraintes & la rupture longitudinale en traction et compression.
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* Rupture de la matrice :

( \/ 1 Pt : 2 2 pt
1y Tnt(e) Tnl(e) 1y
— - 0(9)] +< + +—0,00)=1 pour g, =0
[(Ri wa) " R%, Ry R{y " "
fearr)

2

2 2 c c

Tne (0 T (0 p P

ntj ) n w0 (6) + J:P a,(0) | + J'Two-n(g) =1 pour o, <0
RJ_J_ RJ.Il RJ.I/) le

(8)

Avec RY la contrainte & la rupture en traction transversale, R, la contrainte a la rupture en
traction a +45°, Rf, la résistance en compression transversale et R‘f¢ la résistance en

cisaillement.

V. Etude statistique et probabiliste

Les variables aléatoires sont des termes qui définissent la variabilité d’'un paramétre par
une fonction qui suit généralement une loi de probabilitt comme la loi normale, la loi log-
normal, la loi de Weibull ou autres. Pour I'étude d’'une structure ou d’'un chargement, les
variables aléatoires vont se diviser entre les variables aléatoires du procédé de mise en
forme de la structure conduisant a de la variabilité dimensionnelle et matérielle, du matériau
et du chargement. Dans le cas du projet SIMSCEF, la variabilité du process ne sera pas
étudiée car les plagues composites sont sous-traitées et on ne peut donc pas connaitre
parfaitement le protocole de mise en forme. C'est pour cela que seules les variables

aléatoires du matériau, des défauts et du chargement sont considérées.
IV.1 Variables aléatoires matériau

Dans le cas des matériaux composites, la variabilité est assez importante du fait que le
matériau est en lui-méme un assemblage de 2 phases: les fibres et la résine et que
'arrangement du renfort dans la résine n’est pas régulier. Un certain nombre de paramétres
aléatoires pour définir le matériau doit donc étre considéré. L'épaisseur d'un échantillon est
aussi un parametre assez variable, et encore plus pour un composite stratifié pour lequel
I'épaisseur de chaque pli peut varier de facon assez importante comme le montre I'étude de
Davila et al. [63]. lls ont étudié la variation d’épaisseur de chaque pli pour un composite

stratifié carbone/epoxy.

La figure 27 montre les variations d’épaisseur de la plaque, alors que sur les figures 28 et
29, on peut clairement voir les variations d’épaisseur de chaque pli avec une micrographie

de 'empilement des plis.
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Figure 28 : micrographie de la section transversale de I'échantillon B2 [63]
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Figure 29 : Variation dans I'épaisseur de la plaque : @) comparaison entre les coefficients de variati  on de
I'épaisseur des plis et de la plaque, et b) reconst  ruction de I'épaisseur de plis de I'échantillon A [ 63]

L’épaisseur de chaque pli du stratifié varie de facon plus ou moins prononcée et de fagon
beaucoup plus importante comparée aux variations d'épaisseur de la plaque. De plus, les

variations d’épaisseur des plis et de la plague entrainent des variations locales de propriétés

mécaniques.

L’étude de Davila et al. [63] s’'intéresse aussi a la variation d’orientation des plis dans les
composites stratifiés. En effet, chaque pli est censé avoir une orientation précise mais celle-

ci peut varier de quelques degrés comme on peut I'observer sur la figure 30.

Un autre paramétre du matériau qui peut avoir des variations importantes est la fraction
volumique de fibre. Ramamurty et Seshacharyulu [64] ont étudié la non-homogénéité de la
fraction volumique de fibres et on observe bien sur la figure 31, la variation de ce parametre
qui peut atteindre plus de 20% en variant entre 60% et 70% pour le matériau en points noirs,

et entre 65% et 85% pour l'autre.
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Figure 30 : Variation d'orientation des plis d'uns tratifié carbone/epoxy [63]

Les fibres sont les éléments d’'un composite qui présentent les parameétres ayant la plus
forte variabilité, que ce soit en terme de fraction volumique comme vu ci-dessus mais aussi
en terme de dimensions et de propriétés mécaniques. En effet le diamétre des fibres varie
dans un composite, ce qui a été mis en évidence par Chermaneanu dans sa thése [65]. Sur
la figure 32, on observe bien la répartition des petits (noté d) et grands (noté D) diamétres
des fibres.
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Figure 31 : Variation de la fraction volumique de f  ibres sur une éprouvette et sur un ensemble d'éprou  vettes [64]
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Figure 32 : Micrographie d'un échantillon et histog ramme de classes des diamétres d et D [65]
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Ces variations de diametre de fibre, de fraction volumique de fibre et d’épaisseur de pli
ameénent a des plaques de composites avec des propriétés mécaniques non-homogenes qui
peuvent varier plus ou moins. Plusieurs études sont disponibles dans la littérature et
abordent cette variation au sein d’'un composite. Sriramula et Chryssanthopoulos [66] [67]
ont étudié ce sujet sur un stratifié fibres de verre et ont observé des variations plus ou moins
importantes pour le module d’Young, la résistance en traction et en compression comme le

montre la figure 33.

La variabilité des propriétés mécaniques due a celle des fibres va dépendre du type de
fibore comme le démontre la these de Liang [68]. La figure 34 montre le fait que toutes les
propriétés mécaniques sont sujettes a de la variabilité plus ou moins importante et qu’elle

dépend bien du type de fibre (synthétique ou végétale).
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Figure 33 : Variations spatiales des propriétés méc  aniques pour une plaque de composite [66]
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Figure 34 : Comparaison des covariances des proprié  tés en traction, compression et cisaillement pour u n linfepoxy
et un verre/epoxy [68]

Ces phénoménes de variabilité au sein d’'un composite se produisent a différentes
échelles et peuvent étre reliés. Une fois les variables aléatoires du matériau identifiées, elles
sont étudiées afin d’identifier quelle loi de probabilité elles suivent. Chermaneanu identifie
cette démarche dans sa thése [65] et la résume sous forme d’'un schéma qui est présenté en

figure 35.
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Figure 35 : Schéma des différentes sources de varia  bilité au sein d'un composite [65]

Une fois la loi de distribution identifiée pour chaque paramétre, on peut les intégrer a une
analyse de sensibilité ou de fiabilité comme décrit sur la figure 36 tirée de I'étude de

Sanchez-Heres et al. [69]
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Figure 36 : Méthodologie pour une analyse de sensib ilité [69]
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IV.2 Variables aléatoires défauts

IV.2.1 Variables aléatoires plissements

Il n'existe pas de littérature sur le sujet de la variabilité des défauts de plissement dans les
composites. Du fait que ces défauts soient définis par plusieurs parametres comme la
longueur du plissement A, I'amplitude & et I'angle de désalignement 6,,.x, COmme le montre la
figure 3, on peut penser que ces parametres ont une certaine variabilité. On peut aussi
penser que le nombre de plissements, le nombre de plis en plissement, et leur répartition sur

la piéce varient aussi.
IV.2.2 Variables aléatoires porosité

Les défauts du type porosité montrent aussi une certaine variabilité notamment sur
certains parametres comme leur géométrie, leur dimension ou leur répartition spatiale au
sein de la plaque composite. L'étude de Drach et al. [70] détermine les différentes
géométries des pores et leur distribution pour un composite stratifié carbone/carbone. On
peut observer, sur la figure 37, les différentes géométries de pores présentes dans le

composite. La figure 38 montre la distribution empirique en fonction de leur volume.
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Figure 37 : Exemples de géométrie de porosités renc  ontrées dans un composite carbone/carbone [70]
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Figure 38 : Distribution empirique du volume des po rosités [70]

Une variabilité assez importante est donc observée sur la géométrie des pores et leurs
dimensions mais aussi sur leur répartition dans le composite comme dans I'étude de

Nikishkov et al. [71] portant sur la porosité au sein d’un stratifié carbone/epoxy.
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La figure 39 montre la répartition de la porosité dans la section transversale. Une autre
étude de Arroyo et al. [72] porte sur I'étude des porosités par tomographie dans un stratifié
carbone, avec en figure 40, la répartition des pores au sein de la piéce totale.

Porosity volume, %

o 5 10 15 20 25 30 3
Slice depth location, mm

Figure 39 : Distribution des porosités, en volume, dans la section transversal d'un composite carbone/ epoxy [71]

Figure 40 : Répartition des porosités au sein de la structure en stratifié carbone [72]
IV.2.3 Variables aléatoires chargement

Dans le cas du projet SIMSCEF qui étudie le comportement d’'une péale d'éolienne et de
structures aéronautiques, le chargement de celle-ci est constitué par la force imposée par le
vent. La littérature propose quelques publications sur la variabilité des vents et leur
répartition sur 'année comme I'étude de Jang et al. [73]. La figure 41 montre la distribution
des vents en fonction de la vitesse. De plus, la vitesse et la fréquence du vent dépend
grandement da la position géographique.
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Figure 41 : Distribution de la vitesse du vent sur une année [73]

IV.3 Lois de probabilité

Les lois de probabilité définissent la variabilité d’un paramétre sur un intervalle donné. Il

existe plusieurs types de lois de probabilité qui sont définis par des parameétres spécifiques.
IV.3.1 Lois de probabilité définissant les propriét ~ és mécaniques d’'un composite

Plusieurs études sur la variabilité des propriétés mécaniques sont disponibles dans la
littérature. Elles traitent de I'étude numérique et expérimentale de la variation des propriétés

mécaniques en fonction des différentes variables aléatoires du matériau.

Sriramula et Chryssanthopulos ont effectué une synthese des travaux existants sur ce
sujet [67]. On y retrouve des études sur des stratifiés/tissés en carbone/epoxy, verre/epoxy,
mais aussi verre/polyester, verre/vinylester, etc. La plupart des modéles probabilistes utilisés

pour décrire la variabilité des matériaux pour les caractéristiques E;1, Ex,, G, et v;, sont :

* Loinormale

* Loilog-normale
* Loi Gamma

* Loi de Weibull

* Loi des valeurs extrémes
* Loi uniforme: elle peut étre utilisée dans le cas ou une variabilité¢ doit étre

introduite sans connaitre la loi représentant la physique a utiliser.

Sriramula et Chryssanthopulos ont aussi effectué une étude expérimentale statistique sur
un composite fibre de verre GFRP afin de caractériser la variation de propriétés mécaniques
[66]. Il en ressort que la loi de probabilité normal et log-normal sont les modéles qui
répondent le mieux aux tests d’hypothése de Kolmogorov-Smirnov (K-S) et de Anderson-
Darling (A-D).

Phillipidis et al [74] ont étudié la distribution des propriétés pour un composite
carbone/epoxy. Lors de leur étude ils ont comparé les différentes lois de probabilité par

rapport a leurs résultats expérimentaux.
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Il ressort de cette comparaison que la loi lognormal a les meilleurs résultats au test de K-

S, et que toutes les lois de distribution testées avaient des résultats acceptables.

Pour confirmer ces résultats, I'étude statique en traction se fera sur un grand nombre
d’éprouvettes équipées de jauges bidirectionnelles afin d’avoir une mesure précise des
déformations longitudinale et transversale. Les valeurs des modules d’Young et du
coefficient de Poisson des différentes éprouvettes seront analysées afin d'établir leur
distribution statistique expérimentale.

IV.3.2 Lois de probabilité définissant les défauts de mise en forme

IV.3.2.1.1 Lois de probabilité pour les plissements

Il n'existe pas d'étude dans la littérature sur les lois de probabilité des défauts de
plissements et sur ces différents parametres tels que I'amplitude 8, sa période A et son angle
maximum de désalignement Bmax, mais aussi sur le nombre de plis affectés ou le nombre de

plissements par pli.

Lors de I'étude par analyse d'image un grand nombre d'éprouvette sera analysé afin de

pouvoir définir la distribution statistique des paramétres de ce défaut.
IV.3.2.1.2 Lois de probabilité pour la porosité

Contrairement aux défauts de plissement, des études statistiques existent sur la porosité
et sur ses parametres tels que le diamétre équivalent ou la répartition spatiale. L'étude de
Léonard et al [75] sur des stratifiés carbone/epoxy s'intéresse a la distribution des diametres
équivalents des pores pour deux types de résine : avec une haute et une basse viscosité. La
figure 42 illustre les distributions statistiques des diamétres équivalents des pores obtenues
sur 3 plaques différentes de deux types de stratifiés.

Le test K-S conclut que la distribution statistique est du méme type pour les 3 échantillons
des deux résines. La distribution des diamétres équivalents serait proche d'une loi

exponentielle.
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Figure 42 : Distribution statistique des diameétres équivalents pour la résine a basse viscosité a gauc  he, et haute
viscosité a droite [75]
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L'étude des défauts de plissements et de la porosité par analyses d'images, dans le cadre
du projet SIMSCEF, comprend une étude statistique de ces défauts afin d’identifier leur
variabilité ainsi que la loi de probabilité qui caractérise au mieux chacun des paramétres
étudiés.

IV.3.3 Tests statistiques

Afin de valider I'utilisation d’'une loi de distribution pour modéliser une variable, il faut
savoir si cette loi décrit bien la variabilité des données et mieux que d’autres lois. Pour cela,
il existe des tests statistiques qui permettent de quantifier la qualité du modele et de le

comparer a d’autres modéles.

Les tests statistiques se divisent en 2 classes spécifiqgues comme I'expligue G. Saporta

dans son ouvrage [76] :

» Les tests paramétriques qui ont pour objet de tester certaine hypothése relative a
un ou plusieurs parametres d’'une variable aléatoire de loi spécifiée. lls se basent
donc sur des distributions statistiques supposées dans les données et doivent
donc remplir certaines conditions de validité pour que le résultat soit fiable.

» Les tests non-paramétriques qui ont aussi pour objet de tester certaine hypothese
mais que ni se basent pas sur des distributions statistiques. IIs sont considérés

comme plus robustes que les tests paramétriques

Il existe plusieurs types de test statistiques qui ont des objectifs différents. Le premier type
de test permet de déterminer la variabilité induite par un paramétre sur les données. Le
deuxiéme type de test a pour but de juger la qualité de I'ajustement de la loi en donnant la
part des données expliquées par le modele, ce sont des indicateurs. Le troisieme type de
test a comme objectif de valider, ou non, le modéle appliqué aux données, ce sont les tests
d’adéquation ou d’ajustement. Le choix des tests se fait selon plusieurs criteres comme le
nombre de données observées, le nombre de paramétres aléatoires pris en compte ou le
type de loi utilisé pour décrire les données. Ces tests fonctionnent généralement en

confrontant deux hypothéses :

» L’hypothése H,, dite hypothese nulle, qui répond a la question posée, a savoir la
loi utilisée décrit bien les données par exemple ;

* L’hypothése H; qui est I'hypothese alternative, généralement le contraire de Ho.

Le test va trancher entre les deux hypothéses au vu des résultats avec une probabilité
d’erreur a choisie qu’on appelle niveau de risque. Cette valeur a correspond a la probabilité

de choisir H; alors que H, est vraie, et on choisit généralement 0.05 ou 0.01.
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La littérature statistique sur les tests est tres abondante et un grand nombre de test existe

dont voici une liste sommaire des principaux tests proposes par les logiciels statistiques :

» Tests paramétriques :
0 Un échantillon :
= Comparaison de la moyenne de I'’échantillon & une valeur théorique
lorsque la variance est supposée connue (Gauss)
= Comparaison de la moyenne de I'’échantillon & une valeur théorique
lorsque la variance est inconnue et estimée (Student)
= Comparaison d’'une proportion a une valeur théorique
0 Deux échantillons indépendants :
= Comparaison de deux moyennes
= Comparaison de deux variances (Fisher)
= Comparaison de deux proportions
0 Plusieurs échantillons :
= ANOVA a un facteur
» Tests non-paramétriques :
o Deux échantillons indépendants :
» Comparaison de deux médianes (Mann-Whitney)
o Deux échantillons appariés :
= Test de Wilcoxon
o0 Plusieurs échantillons :
= Kruskal-Wallis
* Tests d’'adéquation :
o0 Comparaison de deux distributions (chi-deux)

o Normalité d’'une distribution (Kolmogorov, Shapiro Wilks)
Conclusions et perspectives

L'étude bibliographique des deux défauts de mise en forme que sont les porosités et les
plissements ainsi que I'étude bibliographique de I'endommagement en fatigue et sa
modélisation, ont permis d'identifier les lignes directrices de I'étude expérimentale et

numérique dans le cadre du projet SIMSCEF-.

Les défauts de porosités et de plissements dans les composites stratifiés, qui sont induits
par le procédé de mise en forme, ont une influence certaine sur les propriétés mécaniques

du matériau, que ce soit en statique ou en fatigue.
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Il est donc nécessaire dans un premier temps de caractériser expérimentalement cette
influence en testant le matériau sous sollicitation a définir, en statique et en fatigue. Cette
caractérisation se fera par analyses ultrasonores et analyses d’'images sous MEB.

Ces défauts peuvent étre a l'origine d’'endommagement qui, en se développant sous
I'effet de la fatigue, amenent la piéce jusqu’a la rupture qui sera précoce du fait du défaut.

La modélisation de 'endommagement peut étre décrite par plusieurs modeéles : I'approche
par critere de fatigue qui va se baser sur un critére de rupture, I'approche phénoménologique
avec la prise en compte de la résistance et de la rigidité résiduelle, et I'approche par
accumulation de défauts. Chague modéle a ses avantages et ses inconvénients, et il

convient de définir 'approche & envisager pour modéliser 'endommagement en fatigue.

Il faut alors déterminer la facon de modéliser les défauts de porosité et de plissement afin

de retrouver une modeélisation validée par les essais expérimentaux.

Les essais expérimentaux vont faire I'objet d’'une approche probabiliste qui reste a

déterminer afin de pouvoir monter le plan d’essai.
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Chapitre 2 : Caracteérisation des défauts
Introduction

Ce chapitre a pour but, de définir le protocole de caractérisation des deux défauts étudiés
dans le projet SIMSCEF : la porosité et les plissements, et de présenter les différents
résultats de cette étude. Dans un premier temps, le protocole d'analyse d’images par
microscopie optique sera mis en place afin de pouvoir étudier les deux défauts. Dans un
second temps, les résultats des essais de caractérisation de la porosité, sur des plaques
avec des parametres de mise en ceuvre différents, seront présentés, et seront complétés par
une analyse statistique. Enfin, ce rapport développera la caractérisation des différents

plissements.
|. Caractérisation des défauts

La caractérisation des défauts de porosité et de plissement est faite par analyse d’images

avec un microscope optique et un logiciel de traitement d'image.
I.1 Protocole d’essais d’analyse d’'images

I.1.1  Découpe des échantillons

La découpe des échantillons dans la plague doit se faire a différents endroits afin de
pouvoir déterminer si le taux de porosité est homogéne sur une plaque. La meilleure solution
serait de pouvoir découper une plaque entiere qui serait fabriquée avec les mémes
paramétres de mise en oeuvre que la structure étudiée en une certaine quantité
d’échantillons pour caractériser efficacement le taux de porosité surfacique. Plus le nombre

d’échantillons sera important, plus la mesure sera précise.

Dans le cas de composites stratifiés, le sens de la découpe est primordial car il définit
I'orientation de la surface étudiée et donc I'analyse qui sera possible d’obtenir sur la porosité,
ou le plissement du composite. Pour I'étude de la porosité, les éprouvettes seront découpées
dans le sens transversale par rapport aux fibres mais aussi dans le sens longitudinal afin
d'étudier la géométrie 3D des pores. Pour I'étude des plissements, la découpe se fera dans
le sens des fibres afin de pouvoir observer leur désalignement et les dimensions du

plissement.

L'outilage de découpe doit étre assez précis et fin afin de ne pas induire trop
d’arrachements de fibres ou de dégrader la matrice. Dans cette étude, les échantillons sont

découpés avec une scie circulaire munie d’'un disque diamanté.
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I.1.2  Pré-polissage

Les échantillons sont pré-polis & la main avec une polisseuse a disque et un papier a
grains en carbure de silicium de granulométrie 320 afin d’enlever les bavures pouvant
résulter du découpage pour avoir une surface propre avant 'enrobage de I'’échantillon. Si la
découpe est assez fine, comme avec une découpe a jet d'eau, cette étape n’'est pas

forcément nécessaire.

1.1.3  Enrobage

Une fois les échantillons pré-polis, ils sont enrobés a froid dans des moules cylindriques
avec une résine acrylique ou époxy. Un ou plusieurs échantillons sont enrobés par moule.

Les enrobages sont laissés 24h sous une hotte afin de polymériser.

I.1.4  Polissage

Plusieurs protocoles de polissage sont possibles et dépendent du matériau étudié. Ces
différents protocoles se composent des mémes étapes. Une premiére étape consiste a
utiliser une granulométrie importante afin d’enlever la résine d’enrobage présente en surface
puis les étapes suivantes utilisent une granulométrie de plus en plus fine afin d’enlever les
rayures des polissages précédents. Ces polissages se font avec une machine automatique a

disque de la marque Struers.

Le protocole présenté ci-aprés résulte d’'une séquence de polissage proposée par Struers

puis modifiée spécifique a nos échantillons en verre/époxy :

» Polissage 320, 1min30, sens inverse disque/échantillon, Pression (P)=20 N, eau ;

» Polissage 1200, 2min30, sens inverse disque/échantillon, P=20 N, eau ;

» Polissage 4000, 2min30, sens inverse disque/échantillon, P=25N eau ;

e Polissage MD Dur, 3min30, sens inverse disque/échantillon, suspension AP-A
grain 1 ym ;

e Polissage MD Chem, 1min30, sens inverse disque/échantillon, OP-U Non dry
(grain 0,04 um) ;

* Polissage MD Chem, 1min30, sens inverse disque/échantillon, lavage a I'eau
distillée.

Chaque étape est suivie du ringage de I'échantillon a I'eau pour les polissages 320 et

1200, et ensuite a I'eau distillée pour les polissages a 4000, 1um et 0,04 pm.

La derniére étape de lavage de I'échantillon par eau distillée se fait dans la continuité de
I'étape de polissage avec la suspension OP-U non dry car ce polissage est mécanique et
chimique, et utilise une suspension qui seche rapidement et peut former des taches sur

I’échantillon.
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I.1.5 Analyse au microscope optique

Une fois I'échantillon préparé, il est analysé au microscope optique. Le microscope mis a
disposition dans notre cas est un Zeiss Axio Imager.M2m et le logiciel d’acquisition d'images
AxioVisio. Le but de cette étape est d'obtenir une image, la plus précise possible, de
I'échantillon afin de calculer par la suite, le taux de porosité surfacique. Du fait que le calcul
de ce parameétre se fera par comptage de pixels, il faut que I'image de I'échantillon en
contienne le plus possible, mais cela augmente la taille du fichier a analyser et le temps

d’acquisition.

Les réglages de la luminosité et du contraste sont affinés afin d’obtenir la meilleure vision
possible des pores. Une fois les réglages effectués, I'acquisition de 'image se fait en niveaux
de gris pour faciliter I'étape de seuillage lors de son traitement. On passe alors d’une image
24-bit en couleur sur 3 canaux a une image 8-bit sur un canal unique de niveaux de gris.
Chaque pixel de I'image varie alors entre 0, représentatif du noir et 255, représentatif du

blanc.
I.1.6  Analyse d'images a l'aide d'un logiciel d’édi  tion d'images
[.1.6.1  Protocole pour la caractérisation de la por  osité :

L'étude de I'image de I'échantillon se fait avec un logiciel d’édition d’'image. Il existe

différents logiciels mais ImageJ a été retenu car il est tres performant et c’est un freeware.

Un seuillage est d’abord appliqué afin de sélectionner, et séparer du reste de I'image, les
formes recherchées c’est-a-dire, les pores. Le but de cette étape est de sélectionner les
pixels ayant une valeur entre O et une valeur de seuil supérieur choisie, qui vont
correspondre aux pores qui ressortent noir sur I'image. Pour choisir la valeur de ce seull, le
protocole se base sur la norme AIRBUS AITM4-0003 [1] qui préconise de choisir entre 100 +
20, et la sélection de la valeur s’affine en utilisant I'histogramme représentatif de la
distribution des pixels suivant leur valeur de niveau de gris. Une Vvérification visuelle de la
valeur du seuil supérieur avec un fort grandissement est utile afin de vérifier quel type de
pixels est pris en compte. Les pixels comptabilisés par le seuillage sont dits « événements ».
Le logiciel permet ensuite de comptabiliser le hombre de pixels événements. Ce nombre,
noté Np, est défini sans unité, ou en pm?2 si les dimensions d’un pixel ont été définies avec le
logiciel. Celui-ci calcule alors le taux de porosité surfacique A, en faisant le rapport entre le

nombre de pixels événements N, et le nombre total de pixels de I'image N; :
p
Ap =— 9)

Avant de lancer le calcul, le logiciel propose un filtrage ce qui permet d’éliminer les pixels

parasites dus aux arrachements de fibres, a I'éclairage ou a des bruits lors de I'acquisition.
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Ce filtrage est basé sur des opérations de morphologie mathématique. Pour notre
matériau, on peut faire un filtrage en tailles d’agrégats de pixels événements, ce qui revient a
négliger les groupements de pixels inférieurs (ou supérieurs) a un certain nombre de pixels
par exemple 40 pixels. Une fois le calcul lancé, le logiciel va détecter, numéroter et
caractériser par differentes mesures de tailles et de formes, les porosités. Il est alors
possible de sortir la distribution des agrégats de pixels, c’est-a-dire les pores, en fonction de

leur taille.

L’ensemble de ces étapes peut étre automatisé sous la forme d’une macro afin de passer
moins de temps dans le paramétrage lorsqu’un grand nombre d’images est a analyser. Dans
ce cas-la, la prise de chaque image doit étre réalisée dans les mémes conditions
expérimentales, avec la méme lumiére, le méme grandissement et la méme résolution
d'image.

[.1.6.2 Exemple de caractérisation d’'un échantillon

Dans un premier temps I'image est chargée a partir d'ImagesJ comme présenté sur la
figure 43.
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Figure 43 : Ouverture de l'image

L’échelle est définie en sélectionnant la barre d'échelle avec I'outil « Straight », comme
sur la figure 44, puis avec l'outil « Analyse » = « Measure », on détermine la longueur en
pixel de la barre d'échelle, et enfin on ajuste I'échelle avec l'outil « Analyze » - « Set

scale ».
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Figure 44 : Définition de I'échelle
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Une fois I'échelle définie, I'étape de seuillage est effectuée avec l'outil « Image » -
« Adjust » > «threshold ». La valeur de seuillage est a sélectionner sur le graphique

« Brigthness » entre 80 et 120 selon la qualité de I'image et la distribution des pixels visible
sur le graphique comme sur la figure 45.
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Figure 45 : Seuillage

La figure 46 montre le calcul du taux de porosité apres le seuillage en utilisant I'outil
«measure » > « Anlayse Particles ». Il est possible de sélectionner une taille minimum

d’agrégat de pixel a prendre en compte pour par exemple ne pas prendre en compte les
micro-pores ou les artefacts.

Les résultats s’affichent sur deux fenétres qui sont illustrées sur la figure 47 :

« Results » qui résument tous les pixels et groupes de pixels pris en compte,

* « Summarize » qui donne le taux de porosité « %Area ».

4 Analyze Particles [

szeqmezy [Gnfini]
I Pixel units

Gircutasity: [0.00-100

Stow: |Nothing =]
¥ Display results ¥ Exclude on edges
d Image) — B 2 ¥ Clear results W Inciude holes
I - ¥ summariza ™ Record starts
File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help [~ AddiyManzge. [ In'siks 2how
dolc|oE £ +[x]Ala|o|@ o] a7 5
I OK | Cancel| Hel
[Magnifying glass (or use "+~ and ™" keys) | 4] 4 4"!
¢ 1+3mmdtif (21%) — B3 X
20730 88x 2343 80 un (BEEAX5356); RCB, 1.3C8 1
P Tt & - e - - - - -
e jio% i . - -
: L i , s PR - -
- - X v - Wi
= £ — A
- - -
- ¥ - i - 4
- . - = - - -

Figure 46 : Calcul du nombre de particules sélectio  nnées

En plus du taux de porosité, la caractérisation de la porosité prend en compte les
parameétres qui caractérisent la porosité a savoir le diametre des pores D, le rapport R des

diameétres D et d, la longueur des pores |, la distance entre les pores L et le nombre de pores
par échantillon N.
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Figure 48 : Diamétres D et d des pores (a gauche) e tdistance L entre les pores (a droite)
I.1.6.3  Caractérisation du plissement :

Les paramétres du plissement sont illustrés sur la figure 49 et sont la longueur de
plissement A, la hauteur de plissement &, la hauteur des plis déformés par rapport a la
surface de la plague h et 'angle de désalignement 6,.,«, Se font aussi sous le logiciel Image J
comme on peut le voir sur les figures 50, 51 et 52. Le plissement a une amplitude de 0,6

mm, pour une période de 14,8 mm et un angle de désalignement de 6,6°.

Figure 50 : Mesure de l'angle de désalignement
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Figure 51 : Mesure de I'amplitude du plissement (re  présenté en rouge)

{ Rewits
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Figure 52 : Mesure de la période (ou longueur) dup lissement

Etude de la porosité

Pour étudier le défaut de porosité et comprendre son influence sur le comportement

mécanique, un protocole de mise en ceuvre et de caractérisation est mis en place.
1.1 Plaques étudiées

.L1.1  Matériau utilisé

Le matériau étudié est un stratifié constitué de plis pré-imprégnés (pré-preg) verre/epoxy
de référence GUBD 2306 de Krempel Group®©. Le pré-preg est un tissu pré-imprégné de
résine qui se met en forme en appliquant une température et pression précises. Le tissu a

une épaisseur de 0,2 mm.

I1.1.2  Obijectif concernant la porosité

L'objectif de I'étude est de caractériser linfluence des pores sur le comportement
mécanique du matériau. Pour cela, on choisit de mettre en ceuvre un matériau dit « sain »
avec un taux de porosité le plus proche de 0% et un matériau dit « avec défauts » qui
contient plus ou moins 1% de porosité et un autre avec un taux supérieur a 2%. La gamme
de porosité est choisie en fonction de la norme de I'aéronautique et de I'aérospatiale qui veut

gue toutes structures ayant un taux de porosité supérieur a 1% doit étre rebutées.

Par ailleurs, lors de cette étude, la porosité prise en compte est seulement la meso-
porosité et la macro-porosité avec un diamétre de pores supérieur a 50 um. En effet,
l'influence de la porosité sur les caractéristiques mécaniques est plus importante avec des

porosités de grandes dimensions.
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Ceci peut se justifier en se basant sur le cas d’'une plague composite trouée. En effet, la
mécanique de la rupture montre que la contrainte nécessaire pour amorcer une rupture au
niveau d’un trou est fonction du diametre de celui-ci comme dans I'étude de Leguillon et al.
[2]. La figure 53 représente le graphique de la contrainte nécessaire a I'amorgage d’'une
fissure en fonction du diamétre du trou. Il existe un diamétre limite ou la contrainte
nécessaire augmente exponentiellement pour atteindre un facteur multiplicatif de I'ordre de
3. Par conséquent la micro-porosité avec des pores de diametre inférieur a 50 um n’est pas
prise en compte dans cette étude car elle impliquerait un niveau de contrainte inatteignable.
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Figure 53 : Contrainte a I'amorgage d'une rupture e n fonction du diamétre d’un trou dans une plaque av ec les
valeurs calculées en ligne noir et les valeurs expé  rimentales [2]

11.1.3 Procédé de mise en forme et paramétres

Les plagues sont mises en ceuvre par un sous-traitant. L'entreprise AIC Composite, une
filiale d’Europe Technologie, a été choisie du fait de sa proximité avec I'IRT Jules Verne et
TENSAM Angers. Plusieurs solutions de mise en forme sont disponibles dont une presse
chauffante et une étuve avec systeme de mise sous vide. Ce dernier procédé est choisi car il
permet de contréler au maximum les deux défauts souhaités, a savoir la porosité et le

plissement.

Pour obtenir différents taux de porosité sur les plagues finales, le matériau est mis en
ceuvre avec différents cycles de cuisson, a savoir des températures, des pressions et des
temps différents. Ces paramétres sont ajustés en fonction des données matériau fourni par

Krempel Group®©.
I1.1.4 Plaques finales

Le premier type de plaque est celui du matériau sain. Dans cette étude, le matériau est
considéré comme sain quand il ne présente aucun macro-pore sur les coupes

micrographiques. Il sera alors considéré que le matériau contient 0% de porosité.

70



Ce type de plague est mise en ceuvre sous presse chauffante, afin d’appliquer une forte
pression qui permet de chasser le gaz de la plagque et donc d’éviter I'apparition de macro-
pores, avec un cycle de cuisson long ce qui permet de laisser le temps aux macro-pores de
se refermer. La figure 54 représente le schéma du procédé de mise en forme sous presse.
Les plaques sont maintenues pendant 7h, a une température de 90°C a une pression de 2
bar et un systeme de dépression sous vide a -300mbar pour éviter I'écoulement de la résine
en dehors de la plaque.

| i |

Presse
Chauffante
Bache de mise
. ‘-_-‘-_‘_-'—"_"——3-
sous vide | |
|
Empilement — P° mise sous
vide

Figure 54 : Schéma du procédé pré-imprégné sous pre  sse

Le deuxiéme type de plaque est celui du matériau avec porosité. La difficulté est de
mettre en ceuvre les plaques en contrélant le mieux possible leur taux de porosité afin de les
obtenir avec deux types de porosités bien distinctes. Les plaques sont fabriquées en étuve,
avec une mise sous vide, afin de laisser les porosités se former, en appliquant une faible
pression sur I'empilement. Le schéma du procédé est illustré sur la figure 55. Une étude
préliminaire sur l'influence de la pression de mise sous vide, sous étuve, a permis d’exclure

un possible effet sur la formation de la porosité.

Dans le but d'obtenir deux types de porosité avec une plague a un taux de porosité
proche de 1% et une autre avec un taux de porosité supérieur a 2%, deux cycles différents
de cuisson sont utilisés en faisant varier le temps de cuisson. En effet, en jouant sur le temps
de cuisson, les pores auront plus ou moins le temps de se remplir de résine. Pour avoir un
taux de polymérisation équivalent pour les 2 cycles de cuisson, on augmente alors la

température de cuisson du cycle qui a une durée réduite :

* Cycle de cuisson pour obtenir un taux de porosité proche de 1% :
0 Pression de vide = 300 mbar
0 Temps de cuisson =7h
o Température de cuisson = 90°C

» Cycle de cuisson pour obtenir un taux de porosité supérieur a 2% :
0 Pression de vide = 300 mbar
0 Temps de cuisson = 2h

0 Température de cuisson = 120°C
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Figure 55 : Schéma du procédé pré-imprégné sous étu  ve

Il est important de noter qu’en en industrie, I'objectif est de limiter au maximum
'occurrence de porosités dans un matériau. Ainsi, le protocole mis en place dans le cadre du
projet SIMSCEF et de cette thése a présenté un certain « défis technologique » : comment
générer volontairement un taux de porosité donné dans une structure, les trois de taux de
porosités retenus, 0, 1 et supérieur a 2%, permettant une analyse paramétrique des effets

des porosités sur le comportement mécanique du matériau.
1.2 Analyse d’'images par microscopie optique

Comme cela a été présenté précédemment, dans un premier temps, les échantillons sont

découpés a la scie circulaire puis polis afin d’étre analysés.
I.2.1 Plagues « saines »

La figure 14 présente la coupe micrographique d’un échantillon d’'une plaque fabriquée
sous presse. L’échantillon ne présente aucuns macro-pores et est donc considéré comme
sain. L'agrandissement de la figure 56 met en avant la présence de micro-pores. Cette
présence de micro-pores, qui présentent des diamétres bien inférieur a 50 pm au sein du

stratifié ne compte pas dans I'étude comme expliqué au paragraphe 11.1.2.

Figure 56 : Coupe micrographique longitudinale de |  ‘'échantillon d'une plaque fabriquée sous presse
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La figure 57 confirme le niveau de la porosité observé sur la coupe longitudinal avec

seulement la présence de micro-pores qui ne sont pas pris en compte dans I'étude.

Figure 57 : Coupe micrographique transversale de I'  échantillon d'une plaque fabriquée sous presse
I1.2.2  Plagues & 1% de porosité : IN1242/porosité  « - »

La micrographie d'un échantillon d’'une plague sous étuve a 90°C pendant 7h est
présentée sur la figure 58. La coupe micrographique transversale laisse apparaitre la
présence de macro-pores de plus ou moins grandes dimensions et avec une dispersion
assez homogéne au sein de I'échantillon. Les macros-pores semblent avoir une forme
circulaire voir ellipsoidale.
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Figure 58 : Coupe micrographique transversale de I'  échantillon d'une plaque fabriquée sous étuve penda nt7heta

90°C

Ces macro-pores se forment le long des fibres comme illustré sur la coupe
micrographique longitudinale sur la figure 59. La longueur des pores est plus ou moins
variable.
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1800 um

Figure 59 : Coupe micrographique longitudinale de |  ‘'échantillon d'une plagque fabriquée sous étuve pend ant7heta
90°C

11.2.3 Plagues a 3% : IN1250/porosité « +»

La figure 60 présente une coupe micrographique transversale d’'un échantillon d'une
plaque mise en ceuvre sous étuve a 120°C pendant 2h. L’échantillon posséde de nombreux
macro-pores de plus ou moins grandes dimensions avec une dispersion réparti sur
'ensemble de I'échantillon dont les valeurs de dimensions et la distribution sont présentés
par la suite. Tout comme la plaque a cuisson longue, les pores semblent avoir une forme

ellipsoidale plus ou moins prononcée.
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Figure 60 : Coupe micrographique transversale de I'  échantillon d'une plaque fabriquée sous étuve penda nt2h a

120°C

Comme pour la plaque IN1242, les macro-pores se forment le long des fibres et ont une
longueur plus ou moins variables comme le montre la coupe micrographique longitudinale en

figure 61.
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Figure 61 : Coupe micrographique longitudinale de |  ‘'échantillon d'une plagque fabriquée sous étuve pend ant 2h 4 120°C

I1.3 Analyse déterministe et probabiliste des résul  tats de la porosité

Ce paragraphe montre les résultats de caractérisation déterministe et probabiliste sur les
différents parametres caractéristiques de la porosité observée, a savoir : le taux de porosité,
les dimensions des pores et la distance entre eux. Pour chaque type de plaque, 8
échantillons de 20 mm x 5 mm sont découpés a des endroits différents.

Chaque surface d’échantillon est analysée une fois, puis I'échantillon est poli une
deuxieme fois a une profondeur de 3mm afin de déterminer I'évolution de la porosité dans
une méme zone. La plaque a courte cuisson avec un taux de porosité supposé de 1% est la
plague référencée IN1242 et la plaque a longue cuisson avec un taux de porosité supposé
de 3% est la plaque IN1250.

I1.3.1 Protocole de caractérisation probabiliste

Afin de modéliser au mieux les données analysées, la caractérisation probabiliste se fait

en plusieurs étapes :

» Choix du type d’identification en fonction du nombre de données et du type de
données :

o S'il existe peu de données, la caractérisation se fait avec la fonction de
répartition (ou de densité) cumulée empirique. C'est le cas pour les
parametres du taux de porosité et du nombre de pores par échantillon avec
16 valeurs.

o S'il existe beaucoup de données, la caractérisation se fait avec la fonction
de répartition relative. C'est le cas pour les diameétres des pores, le rapport
des diametres des pores et la distance entre les pores.

o0 Si les données sont des variables discretes, c'est-a-dire des données

numériques ayant des valeurs dénombrables entre deux valeurs comme le
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nombre de pores par échantillon, les données sont modélisées avec des
lois discréetes.

o Si les données sont des variables continues, c’est-a-dire des données
numeériques ayant un nombre infini de valeurs entre deux valeurs comme le
taux de porosité, les dimensions des pores, la distance entre les pores, les
données sont modélisées avec des lois continues.

* Ajustement d’'une loi de probabilité avec les données [2] :

o Il existe difféerentes méthodes pour ajuster les parametres d'une loi a des
données comme la méthode des moments, méthode des moindres carrés
ou la méthode du maximum d’entropie. Dans cette étude, la méthode
utilisée sera la méthode du maximum de vraisemblance qui est déja
programmeée dans les logiciels de traitement des données.

» Tests d’adéquation pour valider la loi de probabilité utilisée et comparer différentes
lois [2] :

o Tout comme les méthodes d'ajustement, il existe différents tests
d’adéquation dont trois principaux qui seront utilisés dans le protocole de
caractérisation probabiliste : le test de Kolmogorov-Smirnov (K-S) [3], le
test d’Anderson-Darling (A-D) [4] et le test du Khi-Deux.

La construction de I'histogramme, avec les valeurs des données en fréquence relative et
en fréquence cumulée, se fait en calculant le nombre de colonne k qui illustreront les n-

valeurs des données, de la fagon suivante :
k=1+log,n (10)

La méthode du maximum de vraisemblance a été introduite par R. A. Fischer en 1922 [5]
et consiste a prendre comme estimation d’'un parametre 6, la valeur qui rend maximale la
vraisemblance. Elle représente, pour une variable aléatoire X a n-échantillons, la fonction
notée L(Xi,X2,...,Xn; 6) qui correspond a la densité de probabilité de (Xi,Xa,...,Xn).
L’estimation des paramétres se fait par itérations jusqu’a une valeur de précision choisie. En
pratique, I'estimation de 6 est une solution de I'équation :

2
556 =0 (1)

Pour chaque test, deux hypothéses sont confrontées : Hy qui correspond au fait que les
données suivent la distribution spécifiée et H, qui est que les données ne suivent pas cette
distribution. L’hypothese H, est rejetée a un certain niveau de confiance 1-a, choisi
auparavant, si la valeur du test calculée est plus grande qu’une valeur critique choisie dans

un tableau. Dans le protocole choisi, le niveau de risque est 0.05.
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Le test de Kolmogorov-Smirnov [4] est basé sur la plus grande différence verticale D entre

une fonction de distribution cumulée empirique et théorique :

D

max <F(xi) - : :1 ! ,% - F(xi)> (12)

1<i<

Ou F est la fonction de distribution cumulée et est défini par :

1
E,(x) = — - [number of observations < x| (13)
n
Le test de Kolmogorov-Smirnov est assez sensible a la médiane et est donc bien adapter
pour détecter des écarts entre les distributions cumulées.

Contrairement au test de Kolmogorov-Smirnov, le test d’Anderson-Darling [4] est plus
sensible sur toute I'étendue de la distribution notamment sur les queues de distribution. Les
différences entre les deux tests sont le calcul de valeur du test statistique, & savoir A? pour le

test d’Anderson-Darling, et les valeurs critiques qui sont comparées a la valeur du test.
1 n
A? = —n— ;Z(Zi — 1) [InF(x) +In(1 = F(xin_is1))] (14)
i=1

Le test du Khi-Deux a été proposé par le statisticien K. Pearson en 1900 [6]. Il différe lui
aussi des deux autres avec la valeur du test calculée x* et le calcul de valeur critique qui est

compareé a la valeur du test.

k
0; — E;)?
SR t9)
i—1 2

Ou k est le nombre de gammes choisi pour distribuer les n-échantillons, O; est la

fréquence observée ala gamme i et E; est la fréequence prévue pour la gamme i.
La fréquence prévue E;est calculée par :
E; = F(xz) — F(xq) (16)
Ou F est la fonction de distribution cumulée de la loi testée.

Quelques soient les modeles validés par les tests, ils seront comparés a la loi lognormal a
3 parametres qui est une loi connue, utilisée dans la plupart des études probabilistes et qui a
'avantage d’étre bornée entre 0 et +«. Elle présente un sens physique plus important que la
loi normale du fait de ne pouvoir étre négative ce qui est le cas des parametres étudiés dans

cette étude.
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Ce protocole a été choisi car il est utilisé dans la plupart des études probabilistes et qu'il
est intégré dans le logiciel de traitement des données mathwave Easyfit© qui permet de
comparer 50 lois de distribution continues usuelles comme la loi Lognormal, la loi Beta, la loi
Gamma ou la loi de Weibull, et 8 lois de distribution discretes, a savoir la loi Bernoulli, la loi
Binomiale, la loi Uniforme discrete, la loi géométrique, la loi hypergéométrique, la loi
logarithmique, la loi de Poisson et la loi Binomiale négative.

L’ajustement des paramétres s’effectue par itérations jusqu’a 10.000 itérations avec une
précision souhaité de 95%.

Les résultats sont présentés dans deux tableaux :

* Le tableau des résultats présente dans la colonne « Statistique », la valeur du test
statistique qui doit étre minimisé, et dans la colonne « Rang », le classement de la
loi parmi les 50 lois comparées. De plus, un code couleur indiquera si la loi a été
rejeté ou non pour le test, a savoir rouge pour oui et vert pour non.

» Le tableau d'ajustement des parameétres des lois utilisées avec la valeur de

chaque parametre ajusté.

11.3.2 Taux de porosité
[1.3.2.1 Résultats

Les taux surfaciques de porosité des échantillons sont mesurés et énumérés dans le
tableau 5. Les taux de porosité varient entre 1,1% et 5,4% pour la plaque courte cuisson et
entre 0,5% et 2,2% pour la plaque longue cuisson. Les données sont analysées avec 3
parameétres : la moyenne L, I'écart-type o et coefficient de variation CV. Pour une variable X

a n-échantillons (xy, X, ..., Xp), les calculs permettant de trouver ces valeurs sont ci-dessous :

Sl

n= X 17)

n
i=1

(18)

(19)

78



Echantillon Taux de Echantillon Taux de

IN1250 porosité IN1242 porosité
1 1,642 1 1,508
2 2,269 2 0,566
3 2,307 3 0,467
4 4,345 4 1,292
5 2,473 5 1,093
6 1,852 6 1,022
7 2,404 7 1,069
8 1,057 8 1,382
14+3mm 1,342 14+3mm 1,649
2+3mm 4,748 2+3mm 0,672
3+3mm 4,085 3+3mm 0,811
44+3mm 4,331 4+3mm 2,238
5+3mm 3,213 5+3mm 1,638
6+3mm 3,024 6+3mm 1,324
7+3mm 3,993 7+3mm 1,113
8+3mm 5,426 8+3mm 1,307
My 3,032 My 1,197
o, 1,318 o, 0,452
cv 0,435 cv 0,378

Tableau 5 : Taux de porosité pour les échantillons de la plaque IN1250/porosité « + » et IN1242/porosi  té « —»

Le taux surfacique moyen de porosité p, est de 3% pour la plague porosité « + », sous
courte cuisson, avec un écart-type o, de 1,3% et un coefficient de variation CV de 40% qui
illustre la grande variabilité du taux de porosité sur une méme plaque. Cette variabilité se
retrouve eégalement dans la plaque porosité « - », sous longue cuisson avec un écart-type o,
de 0,5% pour un taux de porosité moyen p, de 1,2%, soit un coefficient de variation CV de
38%.

Il est important de signaler que malgré cette variabilité observée sur les taux de porosité,
le protocole de fabrication de plague avec un taux de porosité donné « controlé »,
respectivement 1% et 3%, a donné, malgré sa complexité, des matériaux avec une moyenne

empirique de taux de porosité égale a 1,2% et 3%.
11.3.2.2 Résultats Probabilistes

Le taux de porosité des plaques a été caractérisé avec 16 échantillons soit 16 valeurs.
Pour une étude déterministe, un échantillonnage de 16 valeurs est considéré comme grand,
mais pour une étude probabiliste, cet échantillonnage est considéré comme faible au vu de
la variabilité observée dans I'étude déterministe. Ce parameétre est donc caractérisé avec la
fonction de répartition cumulée avec des lois continues car les données sont des variables
continues. La figure 62 représente I'histogramme des fréquences cumulées pour la plaque

porosité « - » a 1.2% de porosité moyenne.

79



Le tableau 6 énumére les résultats des 3 tests statistiques, a savoir le test de

Kolmogorov-Smirnov, le test d’Anderson-Darling et le test du Khi-deux.

Le tableau des résultats présente dans la colonne « Statistique », la valeur du test
statistique qui doit étre minimisé, et dans la colonne « Rang », le classement de la loi parmi
les 50 lois comparées.

Le modéle de Dagum ressort comme le meilleur modéle pour le test A-D et le test x° alors
que le test K-S place la loi Normal comme la meilleure loi pour caractériser le taux de
porosité de la plaque porosité « - ». Les 3 modéles sont visibles sur I'histogramme de la
figure 20.

Fonction de répartition cumulée du taux de porosité pour la plaque IN1242
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08 08 1 1.2 14 16 18 2 22
Taux de porosité (en %)

— Taux de porosité — Normal — Dagum — Lognormal
Figure 62 : Histogramme des fréquences cumulées du taux de porosité pour la plaque porosité « - » a1, 2% de
porosité
Test K-S Test A-D Test x°
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang

Dagum 0,100 2 0,182 1 0,027 1
Lognormal 0,167 34 0,413 30 0,440 19

Normal 0,099 1 0,219 6 0,341 16

Tableau 6 : Tableau des résultats des tests statist  iques pour le taux de porosité de la plaque porosit é-

La loi Lognormal est moins bonne que la loi de Dagum et la loi Normal pour le test K-S et
le test A-D mais est meilleure que la loi Normal pour le test X% Les résultats pour les tests K-

S et A-D sont trés proches au vu des statistiques des tests.
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Les 3 lois n'ont pas été rejetées par les 3 tests et elles prédisent bien graphiqguement les
données avec un taux de porosité proche de 1.2% pour une fréquence cumulée de 50% qui
correspond a la moyenne déterministe sauf pour la loi Lognormal qui prédit un taux de

porosité moyen de 1%. Ces 3 lois sont définies ci-dessous :

* Loi de Dagum :
o Paramétres: Paramétre de forme k, parametre de forme a, paramétre
d’échelle B, paramétre de localisation y
0 Domaine:y<x <+

o Fonction de densité de probabilité :

X — y 1
ak( P ) K+l (20)

oo (5)

o Fonction de distribution cumulée :

f&) =

-k

P =(1+ ("%)“) (21)

* Loi Normal :
o Paramétres : o écart-type de x, g moyenne de X
0 Domaine: —oo < x < +o0
o Fonction de densité de probabilité :

_Lix—py?
o) = L20) (22)

o Fonction de distribution cumulée :

X—HU

F(x) = @ (T) (23)

Ou @ est I'intégral de Laplace
* Loi Lognormal :
o Parameétres : o écart-type de In(x), g moyenne de In(x)
0 Domaine:0<x <+
o Fonction de densité de probabilité :
(_1 In(x-y)-p 2)
e 2( o ) (24)

f&) = G P)oven
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o Fonction de distribution cumulée :
In(x—vy) —
F(x) = <%> (25)

Les valeurs des paramétres des 3 lois de distribution sont présentées dans le tableau 7.
La loi Lognormal donne une bonne représentation de la donnée comparée aux deux lois qui
ont les meilleurs résultats des tests statistiques. De plus elle prend en compte les données
positives car elle est bornée entre 0 et +, tout comme la loi Dagum. La loi Normal n’est pas

bornée et donc il y a une faible probabilité d’avoir un taux de porosité négatif.

Loi de distribution Valeurs des parametres
Dagum k=0,363 a=7,60 B=1,497 y=0
Lognormal 0=0,402 u=0,10
Normal 0=0,452 pu=1,197

Tableau 7 : Valeurs des parameétres des lois de dist  ribution pour le taux de porosité de la plaque poro Sité « - »

Il est essentiel d’appliquer une loi de distribution qui prend en compte le méme type de
valeurs que le type de données a analyser, dans le cas du taux de porosité, on ne peut pas
obtenir de valeur négative tout comme pour les autres parametres de la porosité. Les deux
lois sélectionnées pour caractériser le taux de porosité de la plaque porosité « - », a 1,2% de

porosité moyenne, sont la loi de Dagum et la loi Lognormal.

Pour la plaque porosité « + », & 3% de porosité moyenne, les lois de distribution les plus
adaptées ne sont pas les mémes que pour la plaque porosité « - ». Le test K-S et la loi A-D
identifie la loi Johnson SB comme meilleur modéle pour prédire les données alors que le test

du Khi-deux met la loi Lognormal comme meilleur modeéle.

Les résultats des tests sont présentés sur le tableau 8 et I'histogramme cumulé des
données sont visibles sur la figure 63. Graphiqguement, les modéles sous estiment un peu les
données avec des taux de porosité a une fréequence cumulée de 50% plus ou moins proche

de la moyenne déterministe de 3%, a savoir 2,9% pour la loi Johnson SB et la loi Lognormal.

Test K-S Test A-D Test x°
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang
Johnson SB 0,102 1 0,169 1 0,602 26
Lognormal 0,165 32 0,325 23 0,005 1
Tableau 8 : Tableau des résultats des tests statist  iques pour le taux de porosité de la plaque porosit € « +»
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Fonction de répartition cumulée du taux de porosité pour la plaque IN1250
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Figure 63 : Histogramme des fréquences cumulées du taux de porosité pour la plaque porosité « + » a3 ,0% de
porosité

La loi Lognormal a de bons résultats pour les 3 tests statistiques, qui sont aussi assez
proches des résultats de la loi Johnson SB selon les 3 tests. Les 2 lois sont validées par les
3 tests statistiques. La définition de la loi Lognormal est présentée pour I'analyse du taux de

porosité de la plaque porosité « -» et la loi Johnson SB est définie ci-dessous :

* Loi Johnson SB :
o Paramétres: Paramétre de forme y, paramétre de forme d, parameétre
d’échelle A, parametre de localisation ¢
0o Domaine:é{<x<é&+21

Fonction de densité de probabilité :

_ 8 (-3(rrem(z%)))
W= a2 (26)

Ouz

=
A

o Fonction de distribution cumulée :

Z
F(x) =¢(y+5ln(1_z)) (27)
Ou @ est I'intégral de Laplace

La valeur des parameétres des 2 lois est énumérée dans le tableau 9. Le modéle Johnson
SB n’est pas borné et il ne peut donc pas étre utilisé pour modéliser les données du taux de
porosité de la plaque porosité +. La loi sélectionnée pour modéliser ce parametre est donc la

loi Lognormal.
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Loi de distribution Valeurs des parametres

Johnson SB y=0,241 6=0,681 A=4,982 ¢ =0,854

Lognormal 0=0,464 u=1,009

Tableau 9 : Valeurs des parameétres des lois de dist  ribution pour le taux de porosité de la plaque poro Sité « + »

Pour les deux matériaux avec porosités, respectivement avec un taux de 1,2% et de
3,0%, I'hypothese d'une loi Lognormal ne peut étre rejetée, et ceux pour les trois tests
d’adéquation retenus. La loi Lognormal, étant positive, semble donc constituer une bonne
candidate comme modéle probabiliste du taux de porosité dans un composite. La loi
Lognormal est par ailleurs simple a mettre a ceuvre car dérivant de la loi normale, facilitant

une utilisation industrielle a venir.
11.3.3 Dimensions moyennes des pores

Les pores qui forment la porosité globale posséde une variabilité dimensionnelle qui est
caractérisée par 3 parametres, a savoir : i) le diamétre noté D, ii) la longueur | et iii) le rapport

des diamétres R.
11.3.3.1 Diameétre des pores

Pour caractériser la variabilité du diamétre, des mesures ont été effectués sur 326 pores
pour la plaque porosité « - » et 802 pour la plague porosité « + ». Ce paramétre est ensuite

caractérisé par sa fonction de densité relative.

La figure 64 représente I'histogramme des fréquences relatives du diamétre des pores
pour la plague porosité « - », & 1,2% de porosité. Au vu de I'histogramme, le parameétre D est

tres variable avec des valeurs qui varient entre 28.2 um et 733.0 um.

Test K-S Test A-D Test x°
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang
Fatigue Life (3P) 0,029 1 0,350 1 7,364 1
Lognormal 0,045 15 0,869 13 10,561 20

Tableau 10 : Tableau des résultats des tests statis  tiques pour le diamétre des pores de la plaque poro  sité « - »

Un seul modele ressort premier des 3 tests statistiques, a savoir le modele Fatigue Life a

3 parametres qui est défini tel que :

o Paramétres : Paramétre de forme a, parametre d’échelle 8, parametre de
localisation y
0 Domaine:y <x <+

o Fonction de densité de probabilité :
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Fréquence relative

f&) =

J(x—y)+J B

B (x—7y) 1 |(x—v) B

| = - (28)
2a(x —y) a B (x-v)

Ou ¢ est la fonction de densité de probabilité de la loi Normal.

o Fonction de distribution cumulée :

_ 1 |[&x=P) B
F(x)—CDE\/ 5 —j(x_y) (29)

Ou @ est I'intégral de Laplace.

Fonction de densité de probabilité du diamétre D pour la plaque IN1242
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Figure 64 : Histogramme des fréquences relatives du diametre des pores pour la plaque porosité « - », a1,2% de

porosité superposé avec la loi lognormal et fatigue life.

Le tableau 10 présente les résultats des tests statistiques. La loi Lognormal a des

résultats proches de ceux du modéle Fatigue Life (3P) sauf pour le test A-D. Les deux lois

sont bornées aux données positives ce qui exclut d’obtenir des diamétres négatifs. De plus,

elles ne sont rejetées par aucun des tests statistiques.

Cependant, la loi Fatigue Life (3P) borne les valeurs faibles avec le paramétre y mais sa

valeur est de 11 pum ce qui n’est pas aberrant et proche de la limite macro/micros pores. Les

deux lois sont donc sélectionnées pour modéliser les données sur le diamétre des pores

pour la plaque porosité « - » avec les parameétres du tableau 11. Les 2 lois sont illustrées sur

I'histogramme de la figure 22.
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Loi de distribution Valeurs des parametres
Fatigue Life (3P) | a=0,730 f=120,5 y=11,404
Lognormal 0=0,625 p=4,904

Tableau 11 : Valeurs des parametres des lois de dis  tribution pour le diameétre des pores de la plaque p  orosité « - »

Les données sur le diamétre D des pores, pour la plague porosité «+ », sont
représentées sur I'histogramme de la figure 65. Tout comme pour la porosité de la plaque
porosité « - », le diamétre des pores est tres variable avec un diametre minimum de 35,4 um

et un maximum de 1827,7 um.

Les deux porosités observées sur les plagues porosité « - » et porosité « + » ont donc une
différence au niveau du taux de porosité, mais aussi au niveau du diametre des pores avec
des pores plutdt de plus grande dimension pour la porosité a 3% comparée a la porosité a
1,2%.

Pour modéliser la variabilité du diametre D des pores de la plaque porosité « + », la
meilleure loi est celle de Burr a 4 parametres pour les 3 tests statistiques. Les valeurs des
résultats sont visibles sur le tableau 12 et les valeurs des parameétres des lois sur le tableau
13. La loi Lognormal est aussi utilisée pour modéliser et comparer le modéle avec celui de
Burr (4P). Les 2 modeéles sont présentés sur I'histogramme de la figure 65.

Fonction de densité de probabilité du diamétre D pour la plaque IN1250
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Figure 65 : Histogramme des fréguences relatives du diamétre des pores pour la plague porosité « + »a  3,0% de
porosité

86



Test K-S Test A-D Test x°
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang
Burr (4P) 0,020 1 0,448 1 3,495 1
Lognormal 0,030 5 0,997 7 8,512 7

Tableau 12 : Tableau des résultats des tests statis  tiques pour le diamétre des pores de la plaque poro  sité « + »

Loi de distribution Valeurs des parametres
Burr (4P) k=2,931 a=1,460 B=2334,65 y=34,7
Lognormal 0=0,681 y=5,140

Tableau 13 : Valeurs des parametres des lois de dis  tribution pour le diamétre des pores de la plaque p  orosité « + »
Le modele de Burr a 4 paramétres est une variante du modeéle de Dagum et est défini tel

que :

o Paramétres: Parametre de forme k, paramétre de forme a, parametre
d’échelle B, paramétre de localisation y
o0 Domaine:y <x <+

o Fonction de densité de probabilité :

_ a—1
ak (* Y)
N (30)
p(1+ (7))
o Fonction de distribution cumulée :

F(x)=1- (1 + (x’%y)a)_k (31)

Le modéle de Burr (4P) et le modéle Lognormal étant bornés aux données positives, et

f&) =

étant validés par les 3 tests, ils sont sélectionnés pour modéliser le diamétre des pores de la
plague porosité « + » avec 3% de porosité sachant que le modéle de Burr (4P) est borné aux

diamétres supérieurs a 37 um ce qui semble réaliste vis-a-vis des résultats.

Pour les deux matériaux avec porosités, respectivement avec un taux de 1,2% et de
3,0%, I'hypothese d'une loi Lognormal ne peut étre rejetée, et ceux pour les trois tests
d’adéquation retenus. La loi Lognormal, étant positive, semble donc constituer une bonne
candidate comme modéle probabiliste du diametre de porosité dans un composite. La loi
Lognormal est par ailleurs simple a mettre a ceuvre car dérivant de la loi normale, facilitant

une utilisation industrielle a venir.
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11.3.3.2 Longueur | des pores

La longueur des pores a été mesurée sur les coupes longitudinales de plusieurs
échantillons et un total de 65 pores est utilisé pour la plaque porosité « — » et 73 pores pour
la plague porosité « + ». Ce paramétre est donc caractérisé avec sa fonction de densité

relative.

La figure 66 présente I'histogramme des fréquences relatives des longueurs des pores
pour la plaque porosité -. L’histogramme illustre bien la variabilité de ce paramétre avec des
valeurs allant de 51 um a 5437 pum mais une large partie, soit 93%, des pores ont des
diametres inférieurs & 1600 um. Les 3 tests statistiques désignent deux modeles comme
étant les plus proches des données, les tests K-S et A-D positionnent le modele Fatigue Life
comme meilleur modéle alors que le test Khi-deux met la loi Weibull. Les résultats des tests
sont visibles dans le tableau 14 avec les résultats du rang et de la valeur du test pour

chaque modéle.

Test K-S Test A-D Test x°
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang
Fatigue Life (3P) 0,098 1 0,511 1 6,704 13
Lognormal 0,137 22 1,031 11 4,561 4
Weibull (3P) 0,112 3 1,686 17 2,669 1

Tableau 14 : Tableau des résultats des tests statis  tiques pour la longueur des pores de la plaque poro  sité « - »

Loi de distribution Valeurs des parametres
Fatigue Life (3P) | a=2,136 B=327,34 y=87,82
Lognormal 0=1,229 u=6,319
Weibull (3P) | a=0,624 B=687,45 y=95114

Tableau 15 : Valeurs des parametres des lois de dis  tribution pour la longueur des pores de la plaque p orosité « —»

Les modeles Fatigue Life (3P) et Lognormal sont définis dans les paragraphes précédents

et le modéle de Weibull (3P) est une variante du modele de Fréchet et est identifié tel que :

o Paramétres : Paramétre de forme a, paramétre d’échelle 8, parametre de
localisation y
o0 Domaine:y <x <+

o Fonction de densité de probabilité :

= ) e

88



o Fonction de distribution cumulée :
x—y\“*
F(x) =1- e(_(T) ) (33)

Fonction de densité de probabilité de la longueur des pores pour la plague IN1242
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Figure 66: Histogramme des fréquences relatives de la longueur des pores pour la plaque porosité « - » |, a1,2% de

porosité

Les lois de Weibull et Fatigue Life (3P) sont bornées sont bornées aux données positives,
tout comme la loi Lognormal, mais elles sont bornées aux valeurs faibles par le paramétre vy,
respectivement 87,82 um pour la loi Fatigue Life (3P) et 95,114 um pour la loi Weibull (3P)
ce qui n’est pas réaliste.

Mais ces valeurs étant faibles, et vu que les 3 lois sont validées par les trois tests
statistiques, les 3 modéles sont utilisés pour modéliser la longueur des pores pour la plaque

porosité « - ». La valeur des parametres ajustés de chaque loi sont visibles sur le tableau 15.

La figure 67 représente I'histogramme des valeurs de la longueur des pores pour la
plaque porosité « + », a 3,0% de porosité. La variabilité de ce parametre est plus importante
que pour la plague porosité « - » avec des longueurs de pores bien plus dispersées, méme
si la valeur maximum est inférieure a celle de la plaque porosité « - ».

Les tests statistiques placent 2 modeles comme le meilleur, a savoir le modéle Fatigue
Life (3P) pour le test A-D et le test Khi-deux, et le modele Johnson SB pour le test K-S. Les
résultats des tests ainsi que le classement des lois sont visibles dans le tableau 16, et les 3
modeles sont illustrés sur la figure 67.
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Fonction de densité de probabilité de la longueur des pores pour la plaque IN1250
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Figure 67 : Histogramme des fréguences relatives de la longueur des pores pour la plaque porosité « + », a 3,0% de

porosité
Test K-S Test A-D Test x°
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang
Fatigue Life (3P) | 0,098 11 0,511 1 6,704 1
Lognormal 0,053 8 0,649 5 4,008 6
Johnson SB 0,112 1 - 29 N/A
Tableau 16 : Tableau des résultats des tests statis  tiques pour la longueur des pores de la plague poro Sité « + »

Ces 3 modeles sont définis dans les paragraphes précédents. Le modéle Johnson SB
n'est pas borné aux données positives ce qui I'exclut pour modéliser la longueur des pores.
De plus il est rejeté par le test A-D. Les lois Fatigue Life (3P) et Lognormal sont bornés aux
valeurs positives ce qui fait qu'il est possible de les utiliser pour modéliser la longueur des
pores. La loi Fatigue Life (3P) est bornée aux faibles données avec le paramétre y qui a une
valeur ajustée de 61,6 um soit une faible valeur comparée aux grandes valeurs prises par le
paramétre étudié. Les 2 lois sont donc sélectionnées pour modéliser la longueur des pores

pour la plague porosité +. La valeur des parameétres ajustés sont visibles sur le tableau 17.

Loi de distribution Valeurs des parametres

Fatigue Life (3P)

a=1,253 f=804,44 y=61,605

Lognormal

0=1,011 y=6,851

Johnson SB

y=1,017 6=0,551 A=6004,0 ¢ =130,69

Tableau 17 : Valeurs des paramétres des lois de dis

tribution pour la longueur des pores de la plaque p
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Pour les deux matériaux avec porosités, respectivement avec un taux de 1,2% et de
3,0%, I'hypothése d'une loi Lognormal ne peut étre rejetée, et ceux pour les trois tests
d’'adéquation retenus. La loi Lognormal, étant positive, semble donc constituer une bonne
candidate comme modéle probabiliste de la longueur de porosité dans un composite. La loi
Lognormal est par ailleurs simple a mettre a ceuvre car dérivant de la loi normale, facilitant

une utilisation industrielle a venir.

11.3.3.3 Forme des pores

La forme 3D des pores correspond a un cylindre dont la longueur est caractérisée dans le
sens longitudinal et correspond au parametre |, et la circonférence est caractérisée dans le
sens transversal. Dans le sens longitudinal, des pores sont observés en ellipse tellement
étirée que le pore correspond a une sorte de rectangle avec une hauteur qui varie peu sur
toute la longueur. Cette hauteur correspond au diameétre d caractérisé dans le sens
transversal. La forme des pores est donc a caractériser seulement dans le sens transversal

avec le rapport R des diametres :
R=— (34)

Une forme parfaitement circulaire correspond a un rapport €gal a 1, alors qu’un rapport
inférieur & 1 correspond a des ellipses avec un diametre d qui s’allonge et un rapport
supérieur a 1 définit les ellipses avec un diamétre D qui s’allonge. Tout comme le diamétre
des pores, la quantité de données pour caractériser le rapport des diamétres des pores est
grande et les modéles sont identifiés sur la fonction de densité de probabilité relative. La
figure 68 illustre I'histogramme des fréquences relatives du rapport des diamétres des pores

pour la plague porosité « - », avec un rapport R minimum de 0,7 et maximum de 5,8.

Les tests statistiques, dont les résultats sont visibles dans le tableau 18, mettent en
évidence deux modeles, le test du Khi-deux met en premier la loi de Dagum, et le test K-D et
A-D place la loi de Fréchet a 3 paramétres ou loi de la valeur maximum extréme type 2. Les

valeurs des parametres des lois sont énumérées dans le tableau 19.

Test K-S Test A-D Test x°
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang
Dagum 0,036 15 0,415 15 2,715 1
Fréchet (3P) 0,027 1 0,28 1 5,476 8
Lognormal 0,041 21 0,404 14 5,936 11

Tableau 18 : Tableau des résultats des tests statis  tiques pour le rapport des diamétres des poresde |  a plaque
porosité « - »
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Fonction de densité de probabilité du rapport R des diamétres pour la plaque IN1242
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Figure 68 : Histogramme des fréquences relatives du rapport des diametres des pores pour la plaque por  0sité « -»,
a 1,2% de porosité

La loi de Dagum est définie au paragraphe 11.3.2.2 et la loi de Fréchet est identifiée telle

que :

o Paramétres : Parametre de forme a, paramétre d’échelle B, paramétre de
localisation y
o0 Domaine:y <x <+

o Fonction de densité de probabilité :

a
a; B \* <_( B ) )
fo=2() e (35)
B\x—y
o Fonction de distribution cumulée :
,8 a
F(x) = e<‘(ﬂ) ) (36)
Loi de distribution Valeurs des parametres
Dagum k=1,445 a=4,583 =1,378
Fréchet a=18,683 B=8,257 y=6,883
Lognormal 0=0,343 u=0,441

Tableau 19 : Valeurs des paramétres des lois de dis  tribution pour le rapport des diamétres des pores d e la plaque
porosité « - »

92



Les 3 modéles sont bornés aux données positives et ont de bons résultats aux tests
statistiques en étant validés pour les 3 tests, elles sont donc sélectionnées pour modéliser le
rapport des diamétres R sachant que la loi de Dagum met plus de poids sur les queues de
distribution que les modéles de Fréchet et Lognormal. Les 3 modéles sont visibles sur
I'hnistogramme de la figure 68.

La figure 69 illustre I'histogramme des fréquences relatives pour le rapport R des
diameétres des pores de la plague porosité « + », avec un taux de porosité de 3%. Comme la
plaque porosité -, le rapport R varie entre chaque pore avec une majorité des rapports
compris entre 0,8 et 3,2%. Le rapport minimum est de 0,55 pour un rapport maximum de
7,25.

Les tests statistiques, dont les résultats sont visibles dans le tableau 20, mettent la loi de
Dagum (4P) comme meilleur modele pour le test K-S et A-D, et la loi de Burr pour le test Khi-
deux. Les 3 lois sont illustrées sur I'histogramme de la figure 69 et les valeurs des

paramétres des lois utilisées sont énumeérées dans le tableau 21.

Fonction de densité de probabilité du rapport R des diamétres pour la plague IN1250
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Figure 69 : Histogramme des fréquences du rapport d  es diameétres des pores pour la plaque porosité « + », a 3,0%

de porosité
La loi Lognormal a des résultats de tests statistiques proches de ceux de la loi de Dagum
(4P) et de la loi de Burr. De plus ces 3 lois sont bornées aux données positives ce qui évite
d'obtenir des rapports de diametres négatifs, et ne sont pas rejetées par les tests
statistiques.
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Les 3 modéles sont donc sélectionnés pour définir les rapports des diamétres des pores
de la plague porosité « + », sachant que le modele Lognormal met plus de poids sur des

petits et grands rapports que le modele de Dagum (4P) et le modéle de Burr.

Test K-S Test A-D Test x°
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang
Dagum (4P) 0,021 1 0,228 1 6,856 2
Burr 0,035 2 0,352 3 2,898 1
Lognormal 0,0431 8 0,669 12 4,806 6

Tableau 20 : Tableau des résultats des tests statis  tiques pour le rapport des diameétres des poresde |  a plaque
porosité « + »

Loi de distribution Valeurs des paramétres
Dagum (4P) k=0,541 a=3,562 f=1,409 y=0,546
Burr k=0,812 a=4,705 =1,516
Lognormal (3P) 0=0,413 p=0,484

Tableau 21 : Valeurs des paramétres des lois de dis  tribution pour le rapport des diamétres des pores d e la plaque
porosité « + »

11.3.4 Répartition des pores

Pour caractériser la répartition des pores sur la plaque, deux parametres sont identifiés :
le nombre de pores par échantillon et donc par unité de surface, et la distance L entre les

pores.
11.3.4.1 Nombre de pores par échantillon

Pour chaque coupe micrographique transversale, le nombre de pores est calculé afin de
connaitre la répartition des pores dans la plague. Un échantillon correspond a une surface
de 20 mm x 2 mm soit 40 mm?2. Du fait que I'étude se fait sur 16 échantillons, le nombre de
pores par échantillon est caractérisé avec 16 valeurs, ce qui représente une faible quantité
de données. Ce paramétre est donc caractérisé avec la fonction de répartition cumulée. De
plus, les valeurs des données observées sont des valeurs discrétes car elles représentent un
nombre entier de pores par échantillon, et donc ce parametre doit étre caractérisé avec des

lois de distributions discretes.

La figure 70 montre la distribution des frégquences cumulées du nombre de pores par
échantillon pour la plaque porosité « - », a 1,2% de porosité. Le nombre de pores, pour la
surface de 40 mm2, varie beaucoup entre deux échantillons avec un minimum de 24 pores et

un maximum de 65 pores.
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Du fait que les données soient des valeurs discrétes, le test de Khi-Deux ne s’applique a
I'étude et donc seul les tests K-S et A-D sont utilisés par valider les modeles. Le test K-D met
la loi Uniforme discréte en premiére position, alors que le test A-D place en premiere la loi

Binomiale négative.

Ces 2 modéles sont présentés sur la figure 70, les résultats des tests statistiques sont
énumérés dans le tableau 22 et les valeurs des parameétres des 2 lois sont visibles au

tableau 23.
o Test K-S Test A-D
Distribution _ _
Statistique | Rang | Statistique | Rang
Binomiale négative 0,199 2 0,962 1
Uniforme discréete 0,133 1 -i
Tableau 22 : Tableau des résultats des tests statis  tiques pour le nombre de pores par échantillon pour la plaque
porosité « - »
Fonction de répartition cumulée du nombre de pores par échantillon pour la plaque IN1242
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Figure 70 : Histogramme des fréquences du nombre de pores par échantillon pour la plague porosité « - » al1,2%

de porosité

Les lois Uniforme discréte et Binomiale négative sont définies telles que :

e Loi Uniforme discréte :
o Paramétres : Parameétre des limites discrétes a et b
o Domainea<x<b

o Fonction de densité de probabilité :

1

f(x) = h—at1 (37)
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o Fonction de distribution cumulée :
F(x) = ——— (38)
—a

* Loi binomiale négative :
o Paramétres : nombre de succes n et probabilité continue d’'un seul succes

p
0 Domaine:0<x<+w

o Fonction de densité de probabilité :
n+x—-1) X
re="""" )ra-» (39)

Ou (}) est le coefficient binomial :

a al
(b) ~bl-(a—b)!

o Fonction de distribution cumulée :

nx n+i—1 ;
Fe=p Y ("7 7 ) a-p (40)
i=0
Loi de distribution | Valeurs des parameétres
Binomiale négative n=12 p=0,239
Uniforme discréte a=19 b=63
Tableau 23 : Valeurs des paramétres des lois de dis  tribution pour le nombre de pores pour la plaque po rosité -

La loi Uniforme normale, contrairement a la loi binomiale négative, est bornée entre a et
b, soit selon I'ajustage des paramétres 19 et 63 pores par échantillon. Cette limitation n’est
pas réaliste physiquement et vis-a-vis des données. La loi Binomiale négative est bornée
seulement pour les données a faibles valeurs, a savoir 12 pores par échantillon mais elle
n'est pas bornée pour les données a grandes valeurs. De plus elle n'est rejetée par aucun
des tests contrairement a la loi Uniforme qui est rejeté par le test A-D. Elle est donc plus

réaliste comparée a la loi Uniforme discréte.

La figure 71 présente I'histogramme des fréquences cumulées du nombre de pores par
échantillon de 40 mm2 pour la plaque porosité « + ». Le nombre de pores varie beaucoup,
pour un échantillon, entre 24 et 123 pores. La grande majorité du nombre de pores par

échantillon est compris entre 80 et 100 par échantillon.
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Faonction de répartition cumulée du nombre de pores par échnatillen pour |2 plaque IN1250
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Les 2 tests statistiques placent 2 lois de distribution différentes comme meilleur modele.

Le test A-D met la loi Binomiale négative comme meilleur modele alors que le test de K-S

identifie la loi Uniforme discrete comme meilleur modele. Les résultats des tests statistiques

sont visibles sur le tableau 24 et les valeurs des paramétres des modeéles sont énumérées

dans le tableau 25.

Test K-S Test A-D
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang
Binomiale négative 0,345 3 2,228 1
Uniforme discréete 0,258 1 5,247 3

Tableau 24 : Tableau des résultats des tests statis

tiques pour le nombre de pores par échantillon pour

porosité « + »

Loi de distribution

Valeurs des parametres

Binomiale négative

n=19 p=0,181

Uniforme discréte

a=51 b=127

Tableau 25 : Valeurs des paramétres des lois de dis

tribution pour le nombre de pores pour la plague po

la plaque

rosité « + »

Tout comme pour la plaque IN1242, la loi est Uniforme discréte est rejeté par le test de A-

D et donc la loi Binomiale négative ressort comme la meilleure loi de distribution pour

caractériser le nombre de pores par échantillon pour la plague porosité « + ».
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[1.3.4.2 Distance entre les pores

Pour modéliser la répartition des pores dans un échantillon, et plus généralement dans la
plaque, il est utile de caractériser la distance entre les pores. Pour cela, un grand nombre de
données sont disponibles et la caractérisation se fait donc avec la fonction de densité de
probabilité relative. Les angles entre les directions reliant les pores pourraient aussi étre
mesurés mais ce travail s’est révelé beaucoup trop chronophage.

La figure 72 illustre I'histogramme des fréquences relatives pour la distance L entre deux
pores pour la plaque porosité « - », a 1,2% de porosité. Une majorité des valeurs de L est
comprise entre 100 um et 1600 pm avec une distance minimum de 44 um et une distance
maximum de 6288 pum. Les pores sont assez bien espacés dans l'espace. Les 3 tests
statistiques, dont les résultats sont visibles sur le tableau 26, mettent comme meilleur
modele la loi Gamma a trois paramétres. Les lois Gamma (3P) et Lognormal sont illustrées
sur I'histogramme de la figure 72 et les valeurs des paramétres sont énumérées dans le
tableau 27.

Fonction de densité de probabilité de la distance L pour la plague IN1242
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Figure 72 : Histogramme des fréquences relatives la distance entre deux pores pour la plaque porosité « -»a
1,2% de porosité

Test K-S Test A-D Test x°
Distribution

Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang
Gamma (3P) 0,031 1 0,519 1 3,921 1

Lognormal 0,055 16 1,942 12 -Z

Tableau 26 : Tableau des résultats des tests statis  tiques pour la distance L entre deux pores pour la plaque
porosité « - »
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La loi Gamma (3P) est définie telle que :

o Paramétres : Parametre de forme a, paramétre d’échelle B, paramétre de
localisation y

0 Domaine:y < x < +oo

o Fonction de densité de probabilité :

(x =)™ ()

@ ¢ “

f&) =

Ou T est la fonction de Gamma d’'Euler.

o Fonction de distribution cumulée :

Tx—y)/p(@)

F(x) = I(a)

(42)

Loi de distribution Valeurs des parametres
Gamma (3P) a=1413 B=5239 y=43,021
Lognormal 0=0,837 p=6,343

Tableau 27 : Valeurs des paramétres des lois de dis  tribution pour la distance entre deux pores pour la plaque
porosité « - »

Les deux lois modélisent bien les données de la distance L entre deux pores comme le
montre la figure 72 et les deux lois sont bornées aux données positives. Malgré que la loi
Lognormal soit rejetée par le test Khi-Deux et que la loi Gamma (3P), qui est validée par les
3 tests, ne prend pas en compte les distances L inférieures a 43 pum, les 2 modéles sont
utilisés pour modéliser le parametre. La figure 73 représente I'histogramme des distances L
entre deux pores pour la plague porosité « + », a 3,0% de porosité. La distance L minimum
est de 17 um et la distance maximum de 1597 um. Les pores sont plus proches que pour la
plague porosité « - » car le hombre de pores est bien plus important. Les 3 tests statistiques
identifient la loi Fatigue Life comme meilleur modéle pour les données L. Les résultats des
tests statistiques sont visibles dans le tableau 28. Le modele Fatigue Life est défini au
paragraphe 11.3.3.1 et le modéle Lognormal au 11.3.2.2. Les valeurs des paramétres des deux

modeéles sont énumérées dans le tableau 29.

Test K-S Test A-D Testx°
Distribution
Statistique | Rang | Statistique | Rang | Statistique | Rang
Fatigue Life 0,044 1 0,885 1 1
Lognormal 0,053 6 0,987 3 8

Tableau 28 : Tableau des résultats des tests statis  tiques pour la distance L entre deux pores pour la plaque
porosité « + »
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Fonction de densité de probabilité de la distance L pour la plaque IN1250
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Figure 73 : Histogramme des fréquences relatives la  distance entre deux pores pour la plaque porosité «+»a3,0%
de porosité

Les deux lois ont de bons résultats pour les tests statistiques et sont bornées aux
données positives. Cependant les deux lois sont rejetées par le test de Khi-Deux. Sachant
gu’aucune des 50, lois analysées est validées par le test de Khi-Deux, les lois Fatigue Life et
Lognormal sont donc sélectionnées pour modéliser la distance L entre deux pores pour la
plaque porosité « + », & 3,0 % de porosité.

Loi de distribution | Valeurs des paramétres
Fatigue Life a=0,683 3=29483 y=0
Lognormal 0=0,647 u=5,692

Tableau 29 : Valeurs des paramétres des lois de dis  tribution pour la distance entre deux pores pour la plaque
porosité « + »

1.4 Comparaison des deux porosités observées

Pour comparer les données caractéristiques des deux porosités observées sur les
plagues porosité « - » et porosité « + », deux calculs statistiques sont utilisés en plus de la
moyenne, & savoir le 3°™ quantile et la valeur du paramétre & p=0,99 qui sont des mesures
utiles car peu sensibles aux distributions allongées comme c’est le cas pour certains
paramétres. Le 3°™ quantile correspond a la valeur du paramétre & 75%, c’est-a-dire qu'il y
a 75% de probabilité d’obtenir une valeur inférieure au 3°*™ quantile, ou 25% d’avoir une
valeur supérieure. Ces différentes quantités permettent aussi de caractériser la qualité des
modeles en comparant les quantiles du modéle et des données. De plus, un tirage aléatoire
de 5000 valeurs est mis en place pour chaque parameétre et pour chaque modéle étudié afin

d’observer la dispersion des résultats produit par les modeles.
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I.4.1 Taux de porosité

Le tableau 30 présente les résultats des valeurs caractéristiques du taux de porosité de la

plaque porosité « - » et porosité « + », pour les données et les lois qui les modélisent.

Parameétres Plagues Quantité | Moyenne | 3°™ Quantile | P=0,99
Données 1,20 1,40 2,20
porosité « - » | Loi Dagum 1,20 1,46 2,40
Taux de porosité (%) Loi LN 1,19 1,46 2,83
Données 3,00 4,20 5,40
porosité « + »
Loi LN 3,05 3,76 8,10

Tableau 30 : Valeurs des quantités caractéristiques du taux de porosité de la plaque porosité « - » et porosité « + »
pour les données et les modéles

11.4.1.1 Comparaison des deux types de porosités

Les plaques porosité « - » et porosité « + » présentent deux types de porosité présentant

un taux différent :

1. La plaque porosité «- » a un taux de porosité moyen de 1,2%, un tiers des
échantillons ont un taux de porosité supérieur a 1,4% et 99% des échantillons ont
un taux de porosité inférieur a 2,2%.

2. La plaque porosité « + » a un taux de porosité moyen de 3,0%, avec un tiers des
échantillons qui ont un taux de porosité supérieur a 4,2% et 99% des échantillons

gui ont un taux de porosité inférieur a 5,4%.

La porosité observée sur la plaque porosité « + » est plus importante que pour la plaque
porosité - en proportion, mais elle est aussi beaucoup plus dispersée avec une différence de
3éme

1,2% entre la valeur moyenne et la valeur du gquantile, contre 0,2% pour la plaque

porosité « - »
[1.4.1.2 Comparaison des modeles

Pour la plaque porosité «-», les deux modeles donnent des résultats proches des
données. Le modeéle de Dagum prédit la valeur moyenne identique a celle des données, le
3% quantile avec une différence de +4,2% et la valeur p=0,99 avec +8,4%. Le modéle
Lognormal a des résultats Iégérement moins précis avec une différence de -0,9% pour la
valeur moyenne, +4,2% pour le 3°™ quantile et +22,3% pour la valeur p=0,99. La valeur du
taux de porosité a p=0,99 signifie qu’il y a 1% de probabilité que le taux de porosité soit
supérieur a cette valeur. La comparaison de cette valeur entre les données et le modeéle
n'est pas forcément identifiable car les données représentent une quantité finie alors que les

lois de probabilité utilisées représentent une quantité infinie en données positives.
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Il est donc normal d’obtenir de grandes différences entre la valeur p=0,99 des données et
des modéles. Par contre cette valeur permet de savoir si un modéle met plus ou moins de
poids sur les queues de distribution. Pour le taux de porosité, le modéle Lognormal met plus
de poids sur les queues de distribution car sa valeur de p=0,99 est supérieur a celle de la loi
de Dagum.

Le modeéle Lognormal utilisé pour modéliser le taux de porosité de la plaque porosité « + »
a des valeurs proches des données avec une différence de +1,7% pour la valeur moyenne, -
10,5% pour la valeur du 3°™ quantile et +33% pour la valeur & p=0,99. L’écart entre le
modeéle et les données est plus important pour la plaque porosité « + » car les données sont
bien plus dispersées. Le modéle représente bien les données malgré ces différences dans
les valeurs, il prend bien en compte le coété plus dispersif des données pour la plaque
porosité « + ». Il modélise 1% des taux de porosité supérieur a 8,1% ce qui représente bien

la dispersion des données.

Paramétres Plagues Quantité | Min | Moyenne | Max

Données | 0,46 1,20 2,24

porosité « - » | Loi Dagum | 0,06 1,20 4,11
Loi LN 0,29 1,19 4,51
Données | 1,06 3,00 5,43
Loi LN 0,49 3,08 14,24

Taux de
porosité (%)

porosité « + »

Tableau 31 : Valeurs prédites de taux de porosité p  ar les lois pour un tirage aléatoire de 5000 valeur s

Pour les deux types de porosités, les modéles ont tendance a sous-estimer les faibles

taux de porosité et a surestimer les grands taux de porosités.

Cette tendance se retrouve dans les valeurs prédites par les lois sur un tirage aléatoire de
5000 valeurs, qui sont présentées dans le tableau 31, avec des valeurs taux de porosité
minimum de 0,06% et 0,29% pour la plaque porosité « - », et 0,49% pour la plaque porosité
« + », Les valeurs maximums prédites sont de 4,11% et 4,51% pour la plague porosité « - »,
et 14,23% pour la plaque porosité « +». Ces lois peuvent donc modéliser des taux de

porosité locaux tres différents pour un méme taux de porosité global.
I1.4.2 Diametres D des pores

Le tableau 32 présente les résultats des valeurs caractéristiques du diametre D des pores

de la plaque porosité « - » et porosité « + », pour les données et les modeles.
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Parameétres Plaques Quantité Moyenne | 3°™ Quantile | P=0,99

Données 164 212 475

porosité « - » | Loi Fatigue Life 164 208 574

Loi LN 164 206 578

D (um) .

Données 217 268 782

porosité « + » Loi Burr 4P 217 272 875

Loi LN 215 271 833

Tableau 32 : Valeurs des quantités caractéristiques  du diamétre des pores de la plaque porosité « - » et porosité

« + » pour les données et les modeles
I1.4.2.1 Comparaison des deux types de porosités

La différence de porosité entre les deux plagues s’observe au niveau du taux de porosité
mais aussi au niveau du diametre des pores. La plaque porosité « - » présente des pores
avec des diametres moyens de 164 um contre 217 um pour la plague porosité « + », Cette
différence s’observe également sur la valeur du 3°™ quantile avec 212 um pour la plaque
porosité « - » et 268 um pour la plaque porosité « + », et la valeur a p=0,99 avec 475 um

pour la plague porosité « - » et 782 um pour la plaque porosité « + ».

L’augmentation du taux de porosité passe donc par 'augmentation du diamétre des
pores. La différence entre les valeurs des diametres des pores des deux plaques est faible
pour les petits diamétres mais grande pour les grands diamétres avec un écart de 40% pour

la valeur p=0,99.

11.4.2.2 Comparaison des modeéles

Les valeurs des données moyennes du diamétre des pores, au 3°™ quantile et & p=0,99
pour les deux modeles de plaque porosité «- » sont assez proches des valeurs des
échantillons. Pour le diametre moyen, le modéle Fatigue Life a la méme valeur que les
données et le modéle Lognormal sous-estime légerement la valeur de -0,8%. Pour la valeur
du 3°™ quantile, le modéle Fatigue Life a une différence de 2,3% et le modéle Lognormal
3,2% avec la valeur de la moyenne des données. La différence de valeur pour p=0,99 est de
17,3% pour le modele Fatigue Life et 17,8% pour la loi LN. Ces différences montrent que les
deux modeles mettent plus de poids sur les queues de distribution que sur les valeurs

moyennes.

Pour la plaque porosité « + », les modéles sont assez proches des données avec une

tendance a minimiser les valeurs pour les données moyennes et a surestimer les valeurs
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pour les données aux extrémes. Pour le diamétre moyen, le modéle Burr 4P a une différence

de 21,7% et le modéle Lognormal 21,2% avec la valeur de la moyenne des données.

Pour la valeur du 3°™ quantile, le modéle Burr 4P a une différence de 2,4% et le modéle
Lognormal 1,0% avec la valeur de la moyenne des données. La différence de valeur pour
p=0,99 est de 10,7% pour le modele Burr 4P et 6,2% pour la loi LN. Au vu de ces différences
valeurs avec les données échantillons, les deux modéles mettent plus de poids sur les
queues de distribution que sur les valeurs moyennes. Contrairement au taux de porosité, le
diameétre des pores a été analysé a partir d’'une grande quantité de données et représente
des valeurs de données élevées et tres variables, ce qui explique ces plus grands écarts

entre les modéles et les données.

Paramétres Plagues Quantité Min | Moyenne | Max
Données 23,7 164 733
porosité « - » Loi Fatigue Life 23 165 1278
Loi LN 12 163 1154
D (um) _
Données 35,4 164 1827
pOrosité « + » Loi Burr 4P 35 218 3230
Loi LN 14 220 2037

Tableau 33 : Valeurs prédites du diamétre des pores par les lois pour un tirage aléatoire de 5000 vale  urs

Ces écarts se retrouvent dans les valeurs prédites par les lois sur un tirage aléatoire de
5000 valeurs, visibles dans le tableau 33, avec des diamétres minimums de 23 um et 12 um
pour la plaque porosité « - », et 35,0 um et 14 um pour la plague porosité « + ». Pour la
plague porosité « - », les valeurs des diametres maximums prédis sont de 1278 um et 1154
pm, et pour la plaque porosité « + », les valeurs des diametres maximums prédis sont de
3230,1 um et 2037,8 um. Les modéles peuvent donc modéliser des pores assez importants
avec méme des pores avec des diameétres plus grand que I'épaisseur des éprouvettes, ce
qui n’est pas réaliste.

11.4.3 Longueur | des pores

Les valeurs caractéristiques de la longueur des pores sont présentées dans le tableau 34.
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Parameétres Plaques Quantité Moyenne | 3°™ Quantile | P=0,99
Données 1019 1103 5417
o Loi Weibull (3P) 1002 1364 8201
porosité « - »
Loi Fatigue Life (3P) | 1093 1174 7490
| (um) Loi LN 1143 1176 8314
Données 1512 2355 5584
porosité « + » | Loi Fatigue Life (3P) 1497 1891 8428
Loi LN 1577 1870 9937
Tableau 34 : Valeurs des quantités caractéristiques  de la longueur des pores de la plaque porosité « - » et porosité

« + » pour les données et les modéles
11.4.3.1 Comparaison des deux types de porosité

La porosité de la plague « - », & 1,2% de porosité, a des pores allongés dans le sens des
fibres avec une longueur moyenne de 1019 pum. Les trois quarts des données sont inférieurs

a 1103 pm ce qui est proche de la moyenne et 1% des données sont supérieurs a 5417 pm.

Les pores de la plaque porosité « + » ont des longueurs |égérement supérieures que
ceux de la plague porosité « - » avec une moyenne de 1512 um. Les pores avec des
grandes longueurs sont beaucoup plus présents dans la plaque porosité « + » avec 25% des
pores qui ont des longueurs supérieures a 2355 um. Cependant les valeurs maximales des
longueurs des pores sont équivalentes pour les deux plaques avec 1% de pores qui ont des

longueurs supérieures a 5584 um.
[1.4.3.2 Comparaison des modeles

Pour la plague porosité « - », les modeles ont des résultats assez proches a ceux des
données pour la longueur des pores. Au niveau de la moyenne, le modéle Weibull (3P)
surestime la valeur avec une différence de +11,2%, le modele Fatigue Life (3P) est tres
proche avec une différence de -0,6% et Lognormal surestime légérement la valeur avec une
différence de +4,5%.

Pour le 3°™ quantile, les modéles surestiment plus ou moins la valeur avec une différence
de +19,2% pour le modéle Weibull (3P), +6,1% pour le modéle Fatigue Life (3P) et +6,3%
pour le modeéle Lognormal. Pour les valeurs extrémes a p=0,99, les modeles surestiment
beaucoup les données ce qui est di au grand nombre de données, la valeur importante

prises par ces données et leur grande variabilité.

Les lois qui modélisent la longueur des pores pour la plague porosité « + » donnent des
résultats assez proches, comme la plague porosité « - », mais elles ont plus une tendance a
3éme

sous-estimer les valeurs au niveau du guantile.
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Parametres Plaques Quantité Min | Moyenne | Max
Loi Fatigue Life (3P) | 95 1016 29702
porosité « - » Loi Weibull (3P) 90 1121 18774
[ (um) Loi LN 6 1115 | 64634
Loi Fatigue Life (3P) | 99 1526 16807
Loi LN 30 1578 36941

porosité « + »

Tableau 35 : Valeurs prédites de la longueur des po  res par les lois pour un tirage aléatoire de 5000 v aleurs

Les valeurs prédites par les lois avec un tirage aléatoire de 5000 valeurs, énumérées
dans le tableau 35, confirment la surestimation des valeurs extrémes avec des longueurs

maximums de 18774, 29702 et 64634 um pour la plaque porosité « - ».

Pour la plague porosité « + », les longueurs maximums des pores sont de 16807 et 36941
pm. Les modeles peuvent donc créer des valeurs de longueurs de pores supérieur a la
longueur des échantillons ce qui n'est pas aberrant physiquement car les longueurs sont

dans l'ordre de grandeur des dimensions des plagues mises en ceuvre.
I1.4.4 Rapport R des diamétres des pores

Les valeurs caractéristiques des données et des modeles du rapport des diametres des

pores pour la plaque porosité « - » et porosité « + » sont énumérés dans le tableau 36.

Paramétres Plagues Quantité Moyenne | 3°™® Quantile | P=0,99

Données 1,65 1,97 3,65
Loi Dagum 1,66 1,92 4,12

porosité « - »
Loi Fréchet 3P 1,65 1,95 3,71
Loi LN 1,65 1,97 3,50

R

Données 1,78 2,10 5,57
Loi Dagum 1,79 2,10 4,85

porosité « + »
Loi Burr 4P 1,78 2,12 4,63
Loi LN 1,78 2,16 4,29

Tableau 36 : Valeurs des quantités caractéristiques du rapport des diamétres des pores de la plaque po  rosité « - »
et porosité « + » pour les données et les modeles

I1.4.4.1 Comparaison des deux types de porosités

La porosité observée sur la plaque porosité « - » a 1,2% de taux de porosité présente
des pores avec un rapport de diametre assez variable avec un rapport moyen de 1,65 soit
une forme plut6t ellipsoidale jusqu’a des rapports pouvant atteindre des valeurs supérieures
a 3,65 soit des formes ellipsoidales trés étirées. Cette tendance a avoir des pores
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ellipsoidaux est encore plus accentuée avec la plaque porosité « +» a 3,0% de porosité
avec des rapports de diamétres pouvant atteindre 5. L’augmentation du taux de porosité

accentue donc la tendance des pores a s’étirer en ellipse.
11.4.4.2 Comparaison des modeéles

Pour la plaque porosité «- » a 1,2% de porosité, les 3 modeles ont des résultats
équivalents aux données sur le rapport des diametres. Les valeurs des 3 modéles a la
moyenne sont équivalentes a la valeur des données. Le modéle de Dagum a un écart de -
2.6% pour le 3°™ quantile et +11,5% pour la valeur a p=0,99, et va donc avoir tendance a
surestimer les rapports en queue de distribution. Le modeéle de Fréchet a 3 paramétres a des
3éme

écarts -1,1% pour le quantile et -1,7% pour la valeur a p=0,99, et va avoir tendance a

Iégerement sous-estimer les rapports de diamétre.

Le modele Lognormal a un écart -4,2% pour la valeur a p=0,99 et a une valeur identique
pour le 3°™ quantile, et va donc légérement sous-estimer les rapports des diamétres. Les
lois modélisant la plaque porosité « +» ont des résultats proches des données avec de
faibles écarts particulierement pour la valeur moyenne ou les 3modeles ont des valeurs
identiques a celle des données. La loi de Dagum montre une différence -13,0% pour la
valeur & p=0,99 et a une valeur identique pour le 3°™ quantile. La loi de Burr & 4 paramétres
a des écarts +1% pour le 3*™ quantile et -16 ,9% pour la valeur & p=0,99. Le modéle
Lognormal a des écarts de +2,8% pour le 3eme quantile et -23% pour le p=0,99. Ces 3
modeles vont donc avoir tendance a sous-estimer les queues de distribution, a savoir les

grands rapports R de diamétres réalisant des formes ellipsoidales trés étirées.

Le tirage aléatoire de 5000 valeurs pour les 3 lois, visible dans le tableau 37, montrent
des valeurs extrémes trés élevées avec des rapports de diametres de 7,36, 11,43 et 7,39

pour la plaque porosité « - », et 10,18, 7,74 et 6,84 pour la plaque porosité « + ».

Ces rapports élevés des diamétres tirés aléatoirement n'ont pas été observés sur les

échantillons mais cela ne signifie pas forcément que les résultats ne sont pas réalistes.

Paramétres Plagues Quantité Min | Moyenne | Max
Loi Dagum 0,39 1,67 7,36
porosité « - » | Liu Fréchet 3P | 0,52 1,64 11,43

Loi LN 0,44 1,64 7,39
Loi Dagum 0,19 1,75 10,18
porosité « +» | Loi Burr4P | 0,51 1,77 7,74
Loi LN 0,32 1,78 6,84

Tableau 37 : Valeurs prédites du rapport des diamét  res des pores par les lois pour un tirage aléatoire de 5000
valeurs
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I1.4.5 Nombre de pores par échantillon

Le tableau 38 présente les résultats des valeurs caractéristiques, a savoir la moyenne, le

3°™ quantile et la valeur & p=0,99 pour le paramétre du nombre de pores par échantillon de

400 mma.
tt 74 eme
Paramétres Plagques Quantite Moyenne 3 : P=0,99
Quantile
Données 41 55 65
. Loi Uniforme discrete 41 55 66
porosite « - »

Loi I?lnomale 38 45 74

Nombre de negative
pores Données 89 100 123
porosité Loi Uniforme discréte 89 108 127

«+» p— .
Loi I_?)lnomale 86 99 140

négative

Tableau 38 : Valeurs des quantités caractéristiques du rapport du nombre de pores par échantillon de|  a plaque
porosité « - » et porosité « + » pour les données et les modéles

[1.4.5.1 Comparaison des deux types de porosité

Pour la plague porosité «- » a 1,2% de porosité moyenne, le nombre de pores par
échantillon varie assez avec 41 pores par échantillon en moyenne et 1% des échantillons qui
ont un nombre de pores supérieur a 65. Le nombre de pores par échantillon varie de la
méme facon pour la plague porosité « +» avec une valeur moyenne de 88 pores par
échantillon et 1% des échantillons qui ont un nombre de pores supérieur a 123.
L'augmentation du taux de porosité induit donc, en plus de 'augmentation du diametre des

pores, une augmentation du nombre de pores.

11.4.5.2 Comparaison des modeéles

Les lois sélectionnées pour modéliser le nombre de pores par échantillon donnent de
bons résultats pour les valeurs caractéristiques vis-a-vis des données.

Pour la plaque porosité « - », les 2 modeles sont proches des données sachant que la loi
Uniforme discréte est plus précise que la loi Binomiale négative. Pour la moyenne et le 3°™
quantile, la loi Uniforme prédit les mémes valeurs que les données alors que la loi Binomiale
sous-estime la valeur avec -7,4% pour la moyenne et -18,2%. Pour la valeur a p=0,99, les
deux modéles surestiment la valeur avec +1,6% pour la loi Uniforme et +12,2% pour la loi

Binomiale.

Pour la plaque porosité « + », les valeurs de la moyenne, du 3°™ quantile et & p=0,99

obtenues par les modeles sont proches de celles des données sachant que comme pour la
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plague porosité -, la loi Uniforme est plus proche que la loi Binomiale. Pour la moyenne, la loi
Uniforme prédit la méme valeur que les données alors que la loi Binomiale sous-estime de —
3,4%. Pour le 3°m® quantile, la loi Uniforme surestime la valeur de +7,5% alors que la loi
Binomiale sous-estime de -1%. Pour la valeur a p=0,99, la loi Uniforme surestime

légérement la valeur de +3,2% et la loi Binomiale surestime de +12,2%.

Parametres Plaques Quantité Min | Moyenne | Max
Loi Uniforme discrete | 19 41 63
porosité « - »
Loi Binomiale négative | 5 38 98
Nombre de pores
Loi Uniforme discrete | 51 89 127
porosité « + »
Loi Binomiale négative | 32 85 176

Tableau 39 : Valeurs prédites du nombre de pores pa r échantillon par les lois pour un tirage aléatoire de 5000
valeurs

Le tirage aléatoire de 5000 valeurs du nombre de pores par échantillons, dont les
résultats sont visibles dans le tableau 39, montre que les modeles donnent des résultats
réalistes de méme ordre de grandeur, mais le modéle Uniforme discret est moins dispersif

gue le modéle Binomiale négatif.
11.4.6 Distance L entre les pores

Les valeurs caractéristiques des données et des modeles de la distance entre deux pores

pour la plague porosité « - » et porosité « + » sont énumérés dans le tableau 40.

Paramétres Plaques Quantité Moyenne | 3°™® Quantile | P=0,99

Données 783 1054 2686

porosité « - » | Loi Gamma 3P 784 1061 2929

Loi LN 807 1001 3990

L (um) _

Données 382 499 1597

porosité « + » | Loi Fatigue Life 382 491 1374

Loi LN 387 486 1459

Tableau 40 : Valeurs des quantités caractéristiques du rapport de la distance entre les pores de lapl  aque porosité
« - » et porosité « + » pour les données et les mod  éles

11.4.6.1 Comparaison des deux types de porosité

Les deux types de porosité de la plague porosité « - » et porosité « + » ont des distances
entre pores bien différentes avec des espaces plus importants entre les pores pour la plaque
porosité « + ». La plaque porosité « - » a une distance moyenne entre pores de 783 um alors
gue la plague porosité « +» a une distance moyenne de 382 pm soit 2 fois moins. Cette
geme

différence se retrouve aussi sur la valeur du guantile et sur la valeur a p=0,99.
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L'augmentation du nombre de pores entraine naturellement la diminution de la distance

entre eux.
11.4.6.2 Comparaison des modeéles

Pour la plaque porosité « - », les deux modéles ont des résultats plus ou moins proches
par rapport aux données en fonction de la valeur observée. Pour la valeur moyenne, la loi
Gamma 3P a un écart de -21% et la loi Lognormal -20%. Pour la valeur du 3°™ quantile, la
loi Gamma 3P a un écart de +0,7% et la loi Lognormal -5,1%. Pour la valeur & p=0,99, la loi
Gamma 3P a un écart de +8,3% et +32,7% pour la loi Lognormal. Les deux modeles ont
tendance a sous-estimer les valeurs moyennes des distances L entre les pores alors qu'ils

surestiment les grandes valeurs de L.

Encore une fois cet écart important avec les queues de distribution est d0 au grand

nombre de données et a leur grande valeur.

Pour la plaque porosité « + », la tendance est légerement différente avec toujours une
sous-estimation des distances moyennes avec des écarts de -20% pour la loi Fatigue Life et
-18,6% pour la loi Lognormal. Par contre, pour les grandes distances L entre pores, les deux
modéles sous-estiment aussi les distances avec un écart de -1,7% sur la valeur du 3°™
quantile et -14% sur la valeur & p=0,99 pour la loi Fatigue Life, et un écart de -2,7% au 3°™

guantile et -8,7% sur la valeur a p=0,99 pour la loi Lognormal.

Parametres | Plaques Quantité Min | Moyenne | Max
Loi Gamma 3P | 45 773 4833

porosité -
Loi LN 30 796 10926

L (um) — :

Loi Fatigue Life | 35 387 2503

porosité +
Loi LN 32 380 3040

Tableau 41 : Valeurs prédites de la distance entre  les pores par les lois pour un tirage aléatoire de 5000 valeurs

Le tableau 41 présente les valeurs caractéristiques du tirage aléatoire de chaque modele.
Les résultats sont réalistes vis-a-vis des données et des observations avec des distances
minimums de 45 et 30 um et des distances maximums de 4833 et 10926 um pour la plaque
porosité « - ». Pour la plaque porosité « + », les distances minimums sont de 35 et 32 um, et
les distances maximums sont de 2503 et 3040. Ces résultats montrent que le modéle

Lognormal est plus dispersif que le modéle de Gamma 3P et Fatigue Life.
[I.5 Conclusion sur la caractérisation probabiliste de la porosité

Pour étudier le défaut de porosité dans un composite stratifié, 2 types de plaques ont été

mises en ceuvre avec des paramétres différents, & savoir la température de cuisson et le
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temps de cuisson. La premiere plaque appelée porosité « + » a un taux de porosité supérieur

a la deuxieme plaque porosité « - ».

La différence de porosité entre la plaque porosité « - » et porosité « + » est non seulement
sur le taux de porosité, mais aussi sur le nombre de pores, leur forme, leurs dimensions et
leur répartition spatiale. Aprés avoir caractérisé le taux de porosité de 16 échantillons de
chaque plaque et les dimensions des pores observés, les résultats sont traités pour observer
la variabilité de chaque parametre. La variabilité du taux de porosité, du nombre de pores
par échantillon, de la longueur | des pores, du diamétre D des pores, du rapport R des
diamétres et de la distance L entre les pores est identifiée par une ou plusieurs lois de
distribution pour pouvoir modéliser les données par la suite. Le choix des modeles est fait a
l'aide de 3 tests statistiques : le test de Kolmogorov-Smirnov, le test d’Anderson-Darling et le
test du Khi-deux. Les différentes lois sont définies par des parameétres qui sont ajustés avec

la méthode du maximum de vraisemblance.

La loi Lognormal permet de modéliser I'ensemble des données continues observées sur
des porosités : taux de porosité, diametre,... Cette loi offre le mérite d'étre bornée
positivement et de pouvoir ainsi représenter proprement les données physiques liées aux
porosités. Par ailleurs, c’est une loi de probabilité simple, dérivée de la loi normale, et
présente dans tout logiciel de calcul scientifique, contrairement a des lois plus « exotiques »

comme les lois de Dagum ou Burr.

Les plaques porosité « - » et porosité « + » présentent deux porosités différentes pour le
méme matériau en raison des parameétres de mise en ceuvre différents. La premiere plaque
a un taux de porosité de 1,2% avec des pores bien dispersés, la seconde a un taux de
porosité de 3,0% avec des pores bien dispersés mais avec des diametres D de pores plus
élevés conduisant a des formes ellipsoidales trés étirées contrairement a la plaque porosité
« - » ou les pores sont peu étirés. Ainsi la plaque porosité « + » a des pores plus grands en
forme et en dimensions, que ce soit en valeur moyenne ou en distribution. De plus, les pores
de la plaque porosité « + » sont plus grands mais aussi plus nombreux. Le fait que les pores
soient plus nombreux et plus grands doit faciliter 'amorcage de fissures. Enfin, la distance L
entre deux pores est plus petite pour la plaque porosité « + » que pour la plagque porosité « -
» ce qui est en accord avec le fait que la plague porosité « + » a plus de pores et a des pores
avec de plus grands diamétres. De plus, une petite distance L entre deux pores pourrait
proposer des chemins de propagation de fissure. Ces différences entre les pores de la
plague porosité « - » et porosité « + » font que la porosité globale des deux plagues est
différente. Le taux de porosité est donc différent entre les 2 plaques a I'échelle globale mais
aussi a I'échelle locale avec une variation du taux de porosité plus élevées pour la plague

porosité « + » que pour la plague porosité « - ».
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La porosité de la plague porosité « + » devrait avoir un effet bien plus impactant sur le
comportement mécanique du matériau que la porosité de la plaque porosité « - », du fait du

taux de porosité, mais aussi des dimensions, de la forme et de la répartition des pores.

Les lois appliquées a chaque paramétre montrent des résultats plus ou moins réalistes,
avec une dispersion trés élevée ce qui correspond a la variabilité observée

expérimentalement.
1.6 Générateur aléatoire de porosité

Les observations expérimentales précédentes peuvent permettre la mise en place de
modeles permettant de mieux comprendre le réle de cette porosité sur le comportement
mécanique par exemple. Ainsi, afin d’observer le fonctionnement et les possibilités de

porosité modélisée numériqguement, un générateur aléatoire de porosité est mis en place.
I1.6.1 Création du générateur

Le générateur de porosité aléatoire est développé numériquement a I'aide du logiciel de
calcul Matlab. Le développement du script a été commencé par Y. Tampango de I'IRT Jules
Verne et a été modifié par la suite. Le script et ses sous-scripts sont visibles dans les
annexes. Le fonctionnement du script est défini par deux parametres d’entrée : le taux de
porosité (taux_poro) et le coté du carré modélisé (L). Le script crée un pore, en forme
d'ellipse, en le définissant avec une position, un diamétre et un rapport des diametres. Une
fois le pore créé, le script calcule le taux de porosité ; si le taux de porosité calculé est
inférieur a celui donné en entrée, le script crée un deuxieme pore en vérifiant que celui-ci ne
rentre pas en collision avec les autres pores déja modélisés. Ce script prend donc
uniquement la variabilité du diamétre des pores et du rapport des pores. Par la suite, le script
devrait prendre en compte la variabilité du reste des paramétres étudiés précédemment, a
savoir le nombre de pores, la distance entre les pores et le taux de porosité. Il faudrait aussi
éliminer les pores avec un diamétre inférieur a une certaine valeur. Enfin, ce script modélise
une porosité 2D dans le sens transversal mais avec les données des longueurs des pores, il
est possible de faire un générateur 3D de pores mais sa mise en place est trop longue pour
étre étudiee.

11.L6.2 Comparaison résultats modéle avec résultats  expérimentaux

La figure 74 représente 4 exemples de porosité modélisée avec le script pour un taux de
porosité de 1,2%. Les 4 cas présentent une porosité différente que ce soit en termes de
nombre de pores, de dimension des pores ou de la dispersion spatiale de ceux-ci. La figure

75 illustre 4 exemples de porosité modélisée par le script pour un taux de porosité de 3,0%.
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Tout comme pour le taux de porosité de 1,2%, les 4 cas ont une porosité modélisée
différente que ce soit en dimensions de pores, en dispersion spatiale de ceux-ci ou leur
nombre. La comparaison entre les 4 cas a 1,2% de porosité et les 4 cas a 3,0% de porosité
permet de confirmer que les modeéles rentrés dans le script prennent bien en compte le fait
que 'augmentation du taux de porosité passe par 'augmentation du nombre de pores et de

leurs dimensions
lll. Etude des plissements

Pour étudier l'influence d’'un plissement sur le comportement mécanique d’'un composite

stratifié, un protocole de mise en ceuvre et de caractérisation a été mis en place.
1.1 Plaques étudiées

1.1.1 Matériau utilisé

Le matériau étudié est le méme que pour I'étude des porosités afin de sa baser sur le
méme matériau sain. Le matériau utilisé est donc un stratifié pré-preg verre/epoxy GUBD
2306 de Krempel Group®©. Le pré-preg est un tissu pré-imprégné de résine qui se met en

forme en température. Le tissu a une épaisseur de 0,2 mm.
I11.1.2 Obijectif de plissement a étudier

Afin d’observer linfluence des plissements sur le comportement mécanique, deux types
de plissements ont été mis en ceuvre avec des dimensions différentes. Le plissement étant

défini par 3 paramétres a savoir :

* lalongueur du plissement A ;
e lahauteurd;

» l'angle de désalignement maximum 6y,

Sachant que I'angle de désalignement dépend des deux premiers parametres, seulement
deux plissements avec deux longueurs différentes et deux hauteurs différentes sont
sélectionnés en fonction des données fournies par Adwen. L'entreprise a fourni des données
sur les piéces finales de 80 mm d’épaisseur. Les paramétres des plissements a I'échelle de

I'éprouvette sont donc obtenus par une conversion d’échelle présentée sur le tableau 42 :

Paramétres Piece finale Eprouvette
A1 =5,2mm
Longueur de plissement A | 10 mm <A <150 mm
A, =7,8mm
. 6,;=0,26 mm
Hauteur de plissementd | 2 mm < § <20 mm
0, =0,52 mm

Tableau 42 : Détermination des valeurs des parametr  es caractéristiques des plissements
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La valeur des parametres est choisie en fonction des données Adwen mais aussi des
possibilités de mise en ceuvre. En effet il est trés difficile de reproduire un plissement
expérimentalement, de fagon reproductible d’une plaque a une autre.

111.L1.3 Procédé de mise en forme

Il existe plusieurs techniques pour créer expérimentalement un plissement mais il n’en
existe qu’une seule qui permet de reproduire le méme type de défaut sur plusieurs plaques
pour une stratifié prépreg avec une bonne répétabilité.

La mise en ceuvre des plaques stratifiées avec un plissement se fait a I'aide d’'une bande
transversale placée au niveau souhaité de 'empilement. La bande transversale se fait avec

le tissu prépreg lui-méme et son placement est illustré sur la figure 76.

Figure 76 : Placement de la bande transverse pour ¢ réer un plissement

I11.1.4 Plaques finales

Les plaques avec plissement réalisées en étuve présentent des défauts conformes aux
attentes avec un plissement qui forme une courbe en sinus. Un exemple de plissement est
illustré sur la figure 77. Le plissement est facilement visible car les fibres qui composent la
bande sont dans le sens transversal et ressortent sous forme de cercle. Comme illustré sur
la figure 77, les plissements présentent des macro-pores sur les cétés de la face supérieure
des plissements. Ces macro-pores se forment car le procédé de mise en forme est le
procédé sous étuve. Le taux de porosité sur le pourtour du plissement est caractérisé lors de
lanalyse d'image afin de quantifier la porosité qui pourrait interférer dans les essais

mécaniques.
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Figure 77 : Coupe micrographique longitudinal d'un plissement

Pour savoir si I'influence de la porosité sera supérieure a celle du plissement, des plagues
sous infusion avec fibres seches sont mises en ceuvre car ce procédé élimine la possibilité
d’avoir des macro-pores. Ce sera plus difficile dans le cas ou La figure 78 présente la coupe
micrographique longitudinale d’un plissement mis en forme sous étuve. Il est bien dépourvu
de macro-pores comme le montre la photographie micrographie ci-dessous. Il est possible
de faire cette étude car celle-ci ne sera pas prise en compte dans I'étude numérique du
projet.

— —~

Figure 78 : Coupe micrographique longitudinale d'un plissement sous infusion
1.2 Analyses d’'image par microscopie optique

Pour chaque échantillon, les paramétres caractéristiques du plissement, & savoir sa
longueur A et sa hauteur &, la hauteur des plis déformés h et le taux de porosité P % sur le

pourtour du plissement sont analysés par images micrographiques.

Le plissement appliqué étant un défaut artificiel avec I'ajout d’'une bande transversale,
'analyse se fait sur 10 échantillons car les variations des parametres sont faibles sauf pour

le taux de porosité qui est caractérisé sur 4 échantillons du fait de la largeur des plaques.
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I11.2.1 Plissement 1

Le plissement numéroté 1 est le plus petit plissement avec une longueur théorique de 5,2
mm et une hauteur théorique de 0,26 mm. Les résultats sont énumérés dans les tableaux 43
et 44 et deux coupes micrographiques longitudinale et transversale d’'un échantillon de ce
plissement sont visibles sur les figures 79 et 80. La figure 80 de la coupe transversale
montre bien les macro-pores le long du plissement, qui sont nombreux et de tailles plus ou

moins variables.

Figure 79 : Coupe micrographique longitudinal d'un échantillon du plissement 1

Figure 80 : Coupe micrographique transversale d'un échantillon du plissement 1 au niveau du bord du pl issement

Les valeurs des paramétres caractéristiques, a savoir la longueur et la hauteur de
plissement, sont proches des valeurs théoriques souhaitées a I'échelle de I'éprouvette,
énumeérées dans le tableau 38 avec 6,09 um de longueur moyenne et 2,8 um de hauteur
moyenne. Les variations pour ces parametres sont assez faibles avec seulement 4% de
coefficient de variation pour les 2 paramétres. Le 3°™ paramétre caractéristique est la
hauteur des plis déformés avec une moyenne de 2,1 um soit une diminution de 27% par
rapport a la hauteur du plissement ce qui signifie que I'angle de désalignement maximum
des fibres diminue plus les plis sont proches de la surface. Le taux de porosité observé sur

les bords du plissement est de 1,4% en moyenne.

Parametre Longueur de plissement A Hauteur du plissement & Hauteur des plis déformés h
1 5932,9 290,3 201,1
2 5800,5 2714 178,4
3 6134,7 268,0 196,1
4 6292,2 277,2 217,3
5 6165,5 285,4 206,8
6 6464,2 285,2 231,4
7 5633,1 287,6 242,1
8 6179,6 308,0 192,7
9 6030,4 279,4 212,1
10 622,7 291,9 221,0
Moyenne 6085,6 284,4 209,9
Ecart-type 243,8 11,4 19,0
cov 0,0401 0,042 0,091

Tableau 43 : Valeurs des paramétres caractéristique s du plissement 1
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Echantillon 1 2 3 4 Moyenne | Ecart-type | COV
Taux de porosité P% | 1,367 | 1,268 | 1,487 | 1,398 1,380 0,090 0,090

Tableau 44 : Taux de porosité sur les bords du plis  sement 1
I11.2.2  Plissement 2

Le plissement 2 est le plus grand des 2 plissements avec une longueur de plissement
souhaité de 7,8 mm et une hauteur de 0,52 mm. Ces deux parameétres sont caractérisés sur
10 échantillons afin d’observer leur variation. Les résultats sont visibles dans le tableau 46
ainsi que la hauteur des plis déformés par rapport a la surface. Deux exemples de coupes
micrographiques, une longitudinale et I'autre transversale, sont présentés en figure 81 et 82.
La porosité autour du plissement est illustrée sur la figure 40.
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Figure 81 : Coupe micrographique longitudinale du p lissement 2

Figure 82 : Coupe micrographique transversale d'un des bords du plissement

La longueur du plissement observé, a savoir 9,07 mm est Iégérement supérieure a la
valeur souhaitée de 7,8 mm alors que la hauteur observée, a savoir 5,1 mm, est légérement
inférieure a la valeur souhaitée de 0,52 mm. Le plissement 2 a la méme tendance que le
plissement 1 a avoir des plis de moins en moins déformés en remontant vers la surface de
I'échantillon avec une hauteur de plis déformés par rapport & la surface de 3,96 um soit une
diminution de 23%. La porosité observée sur le pourtour du plissement a un taux de porosité

moyenne de 2,1%.

Le travail d’analyse et de modélisation statistique avancé sur les porosités pourrait étre,
de méme, appliqué sur les paramétres mesurés sur les plissements. Ces analyses ne sont

pas ici présentées pour limiter la taille de ce manuscrit.

Echantillon 1 2 3 4 Moyenne | Ecart-type | COV
Taux de porosité P% | 1,948 | 1,645 | 2,072 | 2,682 | 2,087 0,435 0,209

Tableau 45 : Taux de porosité sur les bords du plis ~ sement 2
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Parametre | Longueur de plissement A | Hauteur du plissement 6 | Hauteur des plis déformés h
1 8949,0 484,9 388,1
2 9621,3 506,4 389,1
3 9268,9 523,3 397,1
4 8979,3 533,6 397,5
5 8834,3 522,1 464,2
6 9041,4 516,1 364,3
7 9563,3 505,2 422,3
8 8592,7 504,6 380,5
9 9111,9 507,6 378,2
10 8795,9 493,6 376,4
Moyenne 9075,8 509,9 395,7
Ecart-type 328,4 14,7 28,7
cov 0,0366 0,0288 0,0724

Tableau 46 : Valeurs des paramétres caractéristique s du plissement 2

V. Conclusion

Dans le but d'étudier linfluence du taux de porosité et d'un plissement, différentes
plagues en composite stratifié sont mises en ceuvre avec différents procédés et paramétres
de fabrication. Il résulte de cette campagne 5 types de composite stratifié avec et sans

défauts :

» Composite stratifié sain,

» Composite stratifié avec 1,2% de porosité = Plaque porosité « — »,
» Composite stratifié avec 3,0% de porosité - Plaque porosité « + »,
» Composite stratifié avec un petit plissement > Plaque plissement 1,

» Composite stratifié avec un grand plissement - Plaque plissement 2.

A travers une campagne expérimentale de caractérisation par analyse d'images par

microscopie optique, le défaut de porosité est analysé afin de connaitre sa variabilité.

Pour cela, les paramétres de la porosité, a savoir, le diamétre des pores, le rapport des
diamétres des pores, la longueur des pores, la distance entre les pores, le nombre de pores
par échantillon et le taux de porosité, sont caractérisés et analysés de maniere probabiliste

en les modélisant avec des lois de distribution.

Le choix du modele se fait selon un protocole qui identifie les modéles et les compare a
l'aide de 3 tests statistiques : le test de Kolmogorov-Smirnov, le test d’Anderson-Darling et le
test de Khi-deux.
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Une fois les modéles choisis pour chaque paramétre et leurs paramétres identifiés, ils
sont comparés aux données avec une analyse statistique de plusieurs paramétres qui
caractérisent la variabilit¢ d’un jeu de données, a savoir la moyenne, le 3°™ quantile et la
valeur a p=0,99. Le défaut de porosité présente beaucoup de variabilité que ce soit dans la
dimension des pores ou dans leur répartition spatiale.

Le défaut de plissement et ses parametres caractéristiques, a savoir la longueur du
plissement, la hauteur de plissement et la hauteur de plis déformés par rapport a la surface,
sont caractérisés par analyse d’images par microscopie optique. Il présente beaucoup moins
de variabilit¢é que le défaut de porosité. Les plagues saines et avec défauts sont alors

caractérisés mécaniquement afin d’observer l'influence de ces deux défauts.
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Chapitre 3 : Caractérisation de comportement
mecanique en guasi-statique et influence des

défauts
Introduction

Pour déterminer l'influence des deux défauts étudiés, a savoir la porosité et le plissement,
une étude du comportement mécanique est mise en place. Cette partie a permis d’identifier
les propriétés mécaniques des différents matériaux a la fois pour quantifier I'influence des
défauts mais aussi pour pouvoir alimenter des modeles numériques incluant la variabilité et

qui font I'objet d'une autre these menée dans le projet SIMSCEF.
I. Modele mécanique du matériau

Dans cette étude, le modele mécanique sera établi pour le matériau sain et avec porosité
afin de pouvoir les modéliser numériquement. Pour le cas avec porosité il s’agira finalement
d’'une homogéneéisation. Pour le plissement c’est différent car il est préférable de considérer
le matériau comme sain, avec de la porosité autour du plissement, mais le plissement sera
considéré en le modélisant réellement dans un modéle éléments finis pour définir son

influence.

Le matériau sain, et avec porosité, sont identifiés par un modele élastique orthotrope

linéaire qui est défini selon la loi de Hooke par sa matrice de rigidité :

1 U2 V13 1

— 22 _1B 5 9 9

E1q E1q E1q
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€11 E22 E22 E22 011
€22 _Va v Lo o0 /022\
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L’étude mécanique se base sur une série d’essais statiques qui permettent de déterminer
chacun des parameétres mécaniques caractéristiques du matériau avec ou sans défauts. Ces
parameétres sont les modules élastiques E;; et Ey, les modules de cisaillement G,3, G5 €t

G1,, et les coefficients de poisson v;,. Ces parametres sont définis dans le repére suivant :
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Figure 83 : Schéma du repéere du modeéle orthotrope

Réellement, la série d’essais statiques ne permet de définir que les parameétres suivants :

» Essai de traction a 0°, norme NF EN ISO 527 - E;; et vy,

» Essai de traction & 90°, norme NF EN ISO 527 - E,, et vy,

» Essai de traction a +45°, norme NF EN ISO 14129 - G4,

» Essai de cisaillement — Flexion appuis rapprochés, norme NF EN ISO 14130 >

L'étude étant sur un stratifié unidirectionnel, des égalités se retrouvent comme vy, = V43,

v,1 =Vv3; et E,, = E33. Les moyens techniques ne permettent pas de caractériser le
coefficient de Poisson v,3, donc la valeur du paramétre pour la modélisation numérique du
projet sera prise dans la bibliographie. Des essais de compression sur des éprouvettes a 0°

sont mises en place afin d’observer l'influence de la porosité en compression.

Des essais statiques de flexion 3 points sont ajoutés afin de déterminer l'influence du
plissement en quasi-statique et de valider le modele numérique du projet. Chaque essai est
effectué sur un minimum de 5 éprouvettes afin d’observer la variabilité des résultats et de

valider la robustesse des données.
Critere de rupture

Les essais statigues permettent aussi de déterminer les parametres mécaniques a la
rupture du matériau sain et avec défauts. Ces parametres permettent d’alimenter le critere

de rupture choisi qui validera le modéle numérique dans le projet.

Le choix du critere de rupture s’est fait entre 3 critéres utilisés par Adwen et Daher: le
critere de Yamada-Sun, le critere de Tsai-Hill et le critere de Puck. Finalement, le critére de
rupture choisi est le critére de Puck selon les résultats de I'étude de M. J. Hinton et al. [1] qui
ont comparé plusieurs criteres sur 150 cas de chargement et ont classé les critéres en
fonction de la qualité des prédictions. Le tableau 47 énumere les résultats des travaux de M.
J. Hinton et al. en classant les critéres en fonction du nombre de résultats A, B et C telles

que :

* A Prédiction avec +10% par rapport a la valeur expérimentale ;

» B : Prédiction entre +10% et £50% par rapport a la valeur expérimentale ;
e C: Prédiction supérieure a +50% par rapport a la valeur expérimentale ;
NA : Pas de valeurs.
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Le critere de Puck est le critere qui a obtenu le plus de A. On retrouve derriére le critére
de Tsai qui est en fait un critére de Hill modifié, et le critére de Yamada-sun, désigné ici par
Sun. Ceci s’explique par le fait que le critére de Puck prend en compte non seulement la
rupture de la matrice mais aussi l'apparition du délaminage. De plus, il ajoute une

composante transverse.

Grade type A B c NA A+B
Zinoviev 53 43 29 0 96
Bogetti 51 44 30 0 95
Puck 64 30 31 0 94
Cuntze 62 32 31 0 94
Tsai 50 35 40 0 85
Sun(L) 52 31 42 0 83
Edge 50 32 43 0 82
Huang 42 38 45 0 80
Mayes 52 27 46 0 79
Wolfe 39 31 55 0 70
Hart-Smith3 39 30 41 15 69
Chamis2 44 24 53 4 68
Rotem 37 30 58 0 67
Hart-Smith1 41 16 23 45 57
Hart-Smith2 36 19 25 45 55
Sun(NL) 21 17 21 66 38
Eckold 20 14 48 43 34
McCartney 10 4 4 107 14
Cuntze-B 59 38 28 0 97
Tsai-B 57 36 32 0 93
Mayes-B 58 33 34 0 91
Wolfe-B 53 32 40 0 85
Edge-B 51 34 40 0 85
Huang-B 43 37 45 0 80
MeCartney-B 26 13 19 67 39

Tableau 47 : Comparaison des différents critéres de rupture pour 125 cas de chargement différents [1]

Le critere de Puck différencie donc la rupture des fibres et la rupture de la matrice, et est

défini tel que :

* Rupture des fibres :

feer) = | o (44)

OU R| est la contrainte & la rupture en traction longitudinale et Rf est la contrainte &

la rupture en compression longitudinale.

* Rupture de la matrice :

t 2 2 2 t
/ [( 1 _Pl_¢> B an(e)] . (rm(e)) .\ (Tnl(9)> +&T¢Gn(9) _1 pourc, 20

| RY Ry RY, Ry R1y
feEr) = 2 (45)
70t (0) ? T (6) 2 fw szp
n ) {57 0m@) ) +-700)=1 pour o, 2 0
RJ_J_ RJ.II RJ.‘(/J RJJ/J
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Ou R} est la contrainte & la rupture en traction transversale, R 1 est la contrainte a la
rupture en traction a +45°, R{ est la résistance en compression transversale et wa la

résistance en cisaillement définies telles que :

t,c
P/ p¢ pte Torp2 T2

L . .

L = Ll cos?) + L2sin®YP  avec cos?P = —2— et sin’Ph = —2— (46)
RYy RIL RY Tnt®+Tnl Tnt?+Tni

Ou R{ est la contrainte a la rupture en compression transversale, t,,; et 7,,;sont les
contraintes de cisaillement dans le plan de rupture, paralléle et perpendiculaire a la direction

des fibres. PLZ Pflp, P{, et Pf;f sont des parameétres déterminés expérimentalement a I'aide

de I'équation 5.
lll.  Analyse de la variance

Ce travail ayant pour objectif d’étudier la variabilité des données, les résultats des essais
sont traités avec une analyse de la variance (ANOVA) afin de déterminer au mieux
linfluence du défaut sur le comportement mécanique. L’analyse de la variance est un test
gui détermine si la moyenne de deux ou plusieurs échantillons de données est équivalente
ou non, en d'autres termes s'il y a une variation statistiquement significative entre deux ou

plusieurs échantillons de données.
L’étude statistique des résultats est définie pour chaque essai telle que :

* Analyse de la variance pour chaque parametre a un niveau de risque de 0,05 ;
* SiI’ANOVA valide I'hypothése d’une influence statistiquement significative :
o Détermination d’'un modéle polynémial d’ordre 2 afin de mesurer l'influence
du défaut ;
* Si L’ANOVA invalide I'hypothése d’'une influence statistiquement significative :
0 Recherche de possibles points aberrants dus a des erreurs de
manipulation ou des erreurs de mesure ;
o Points aberrants par rapport a un agrégat de résultat a I'aide du test de
Dixon ;
o Nouvelle analyse de la variance ;

o Conclusion.

Par exemple, soit des données mesurées en k nombre d’échantillons, ou y; représente la
valeur de I'observation i°™ (i=1, 2, ..., n) pour le |*™ niveau de gamme, alors 'analyse de la

variance peut s’écrire :

yij =u-++ tj + gijrj = 1,2, ,k,l = 1,2, ...,nj (47)
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Ou u est une constante, t; I'effet de I'échantillon j et &; I'erreur qui suit une loi Normal.

L’hypothése nulle H, est que les moyennes des échantillons de données sont
équivalentes et I'hypothese alternative H; est qu’une moyenne est différente des autres, ce

qui s’exprime par :

Hotu=ju =ty == (48)
Hi:pp, # pg pourp>1,q<k (49)
Ou y; est la moyenne du ™ échantillon.

Pour tester I'hypothése, la variation totale d’'un échantillon doit étre divisée entre les
groupes d'échantillon et a I'intérieur des groupes. L'utilisation du F-test permet de déterminer
si les deux variations sont différentes. L'analyse de la variance s’appuie alors sur le carré de

la moyenne respective de chaque partie pour estimer la variation :

kK N

ZZ(yU 7)’ an -9 +ZZ(%, %)’ (50)

j=1i= j=1i=

Ou le terme de gauche est appelé « Somme des carrés total » qui représente la variance
totale, le second terme « sommes de carrés due au facteur » qui représente la variabilité
inter-facteur, et le troisieme terme « somme des carrés de I'erreur ». L’équation 9 se simplifie

telle que :
SSTotal = SSfacteur + SSerreur (51)

Lorsque I'hypothese Hy est vraie, les k niveaux des données sont distribués normalement

et indépendamment, avec une moyenne u et une variance o2. Soit la statistique F telle que :

MS szacteur

_ facteur __ (k—1)

F= MS —  SSerreur (52)
erreur -k

F suit une distribution Fy.1, ni OU MStceur €St la moyenne des carrés des facteurs et
MSerewr 12 moyenne des carrés des erreurs, et qui sont définis par le rapport de la somme
des carrés par le nombre de degrés de liberté associé. Pour un certain niveau de confiance
a, si F dépasse la valeur critique Fy., nk o, qui Se trouve dans le tableau des valeurs de la
distribution F, la probabilité p-value, qui est calculé a partir de la table de distribution du Khi-
deux, est inférieure au niveau de confiance a et donc I'hypothese nulle est rejeté. Par

exemple, sila P value vaut 0,04 comparée a 0,05 (5 % de risque).

Typiquement, les résultats de I'analyse de la variance sont présentés dans un tableau

appelé ANOVA comme ci-dessous :
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Source de la Somme des carrés | Degrés de _
_ i o Variance F p-value
variance des écarts liberté
Inter-facteurs ou MStacteur | P{F 2 et n,
. szacteur k‘l MSfacteur YT
modele MSerreur a)}
Intra-facteur ou
SSerreur n'k MSerreur
erreur
TOtal SStota|e n'l

Tableau 48: Tableau des résultats de l'analyse de | a variance

Si l'analyse de la variance valide I'hypothése que le parametre varie significativement, un
modeéle polynomial d’ordre 2 est déterminé par la méthode des moindres carrés qui minimise
la somme des carrés des écarts entre la courbe théorique et les points expérimentaux et qui
se base sur le maximum de vraisemblance, présenté en Chapitre 2. Par exemple pour un jeu
de données (x;, y;)) aveci=1, 2, ..., n, ou X est la variable indépendante et Y est la variable
dépendante, une régression polynomiale ajuste les données a un modele du type :

y =B+ fix + Box?+ -+ Lrxk + ¢ (53)

Ou ¢ est le terme d’erreur qui est présumé indépendant et distribué normalement, et k le
degré de régression. Pour ajuster le modéle, les résidus, définis avec I'équation 13, sont

présumés distribués normalement avec une moyenne égale a 0 et une variance oi°.

res; = y; — (Bo + Brxi + Boxi® + -+ + Brxi®) (54)

Alors le maximum de vraisemblance estimé pour le paramétre S, peut étre obtenu en

minimisant le Khi-carré qui est défini par :

2

X=YEwi(i—9)* et w;= (55)

8-

Ou o; est I'erreur de mesure qui, si elle est inconnue, est mise a 1.

Le calcul d’estimation des coefficients est une procédure de calcul matricielle. D’'abord, la

régression du modele est réécrite sous la forme :

Y=XB+E (56)
Soit :
x2 x3 xk
[J/1/ ]l | /01 ! 01 1/01 1/01] Bo £
k
Y = yz/az X = 1/02 xz/az xz/az xz/azl, B = ﬁ‘l , E= 81 (57)

e e,

x | : .
[ /anJ ll/ xn/an xn/an -
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L'estimation du vecteur B est la solution des équations linéaires et peut étre exprimée

telle que :

p
B = {ﬁj} =X'X)" X'y (58)
k

Ou X' est la transposée de X.

L’identification des points aberrants se fait par le test de Dixon provenant des travaux de
Dean et Dixon [2]. Le test consiste a comparer la distance entre les points les plus éloignés
de la moyenne et les points immédiatement voisins a I'étendue totale des résidus. Dans le
cas d’'une moyenne, les résidus correspondent aux mesures. Les résidus, ou mesures dans
ce cas-la sont classés tels que :

Ry R Rs e Rai Ra
} - } ! - » Résidus

Figure 84 : Principe du test de Dixon

Des rapports Q; et Q, sont déterminés a partir des mesures, a l'aide d’équations qui
dépendent du nombre de mesure. Dans cette étude quasi-statique, chaque essai est
reproduit 5 fois avec 5 éprouvettes différentes ce qui amene n=5 mesures. Les rapports Q;
et Q. sont alors définis par les équations suivantes.

_ R-R4
" Rp-Ry

et — Rn_Rn—l
27 Ry—Ry

Q1 (59)

Les deux rapports sont alors comparés a une valeur critique Q. qui est défini dans le
tableau de Dixon en fonction du nombre de mesures et le niveau de confiance choisi, dans le
cas de cette étude, le niveau de confiance est fixé a 5%. Si Q; est supérieur a Q., alors la
mesure 1 est aberrante et Q, est supérieur a Q., alors la mesure n est aberrante. Pour une

gamme de 5 mesures et un niveau de confiance de 5%, Q. a une valeur de 0,642.
V. Essais de traction

IV.1 Protocole d'essais

L’essai de traction permet a travers la mesure de certaines propriétés mécaniques
d’établir la loi de comportement contrainte-déformation du matériau dans un repére donné

dans une certaine direction.
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Ainsi, il faut caractériser le module d’Young E et le coefficient de Poisson U a 0° et 90°
grace a des essais de traction dans les mémes directions, le module de cisaillement G,, par
lessai sur un matériau avec des fibres orientées a +45° ainsi que des grandeurs

significatives comme l'allongement, la déformation et la contrainte a la rupture.

Pour effectuer ces essais, la norme NF EN ISO 527 pour les essais a 0° et 90° a été
utilisée ainsi que la norme NF EN ISO 14129 pour les essais a +45°, qui préconisent toutes
les deux, des éprouvettes rectangulaires avec les dimensions indiquées ci-dessous sur la

figure 85 :

'].\25 mm
2 mm ’I‘l_l :

/

A
N,

250 mm
Figure 85 : Dimensions des éprouvettes de traction

Des talons biseautés en aluminium de 50 mm de longueur et 2 mm d’épaisseur sont
collés aux extrémités des éprouvettes afin de concentrer les efforts dans la zone utile,
d’éviter les glissements et les possibles effets de cisaillement. Les schémas des
chargements des trois essais de traction & 0°, 90° et +45° sont présentés sur la figure 86.

i [ i

Essai de tractiona 0° Essai de traction a 90° Essai de traction a +45°
Eyy et vy, Ejpetvy, Gy,
Figure 86 : Schéma de chargement des 3 essais de tr  action

Les essais de traction se font a une vitesse de chargement de 1 %/min soit pour nos

dimensions une vitesse de déformation de 1 mm/min.
IV.2 Eprouvettes a 0°

IV.2.1 Résultats

L'essai de traction sur des éprouvettes a 0° permet de déterminer les paramétres

suivants : le module de rigidité longitudinal E,4, le coefficient de Poisson longitudinal U, et la

contrainte a la rupture en traction longitudinale Rﬁ .
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Le module de rigidité E;; se calcule avec la pente de la courbe de la contrainte en
fonction de la déformation longitudinale, visible sur la figure 87, pour une déformation
comprise entre 0,05% et 0,25%.

Le coefficient de Poisson se calcule par le rapport entre la déformation transversale et la
déformation longitudinale sur la méme plage de déformation que pour le calcul de Ej;. La
figure 5 illustre la contrainte en fonction de la déformation pour les 5 essais a 0°, pour le
matériau sain, avec 1,2% de porosité et 3,0% de porosité. Au vu des courbes, les essais
sont bien répétables. Les coefficients de variation sont globalement inférieurs a 7%.

Les résultats des essais de traction a 0° pour le matériau sain, avec 1,2 % de porosité et
3,0 % de porosité sont visibles sur le tableau 49. Les résultats présentent une certaine
variabilité avec des coefficients de variation allant de 3,4% a 14,1 %. Ces variations dans les
résultats sont dues a la variabilité microstructurale et a la variabilité liée a I'essai lui-méme :
I'utilisateur qui ne reproduit pas parfaitement le méme essai ainsi que les incertitudes de
mesures. L'augmentation du taux de porosité semble affecter les 3 parametres avec une
Iégere diminution méme si une courbe du matériau porosité + et deux courbes du matériau

porosité — ont des tendances supérieures aux autres.

900 —
- 3,0%
__ 600 - 1.2%
[4)] .
a » sain
=
P |
£
©
S 300 -
®)
0 - L} I L} I L} I
0.00 0,01 0,02 0.03

Déformation longitudinale

Figure 87 : Courbe contrainte=f(déformation) pour | es essais de traction a 0°
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En R{ En R{ En R{
X Viz X Vip X Viz
(GPa) (MPa) (GPa) (MPa) (GPa) (MPa)
1 | 37,440 | 0,341 655,8 1| 39,82 0,333 741,2 1| 36,142 | 0,311 512,2
N
2 37,799 0,374 700,2 .S 2 | 40,351 0,326 646,7 2 | 41,939 0,375 676,2
I}
o
,% 3 | 36,379 | 0,345 7072 | o 3 | 36,327 0,324 680,1 3 | 36,243 | 0,303 688,6
@ S
.E 4 40,259 0,389 771,2 N 4 | 35,631 0,305 667,2 4 | 36,103 0,309 520,2
= -
@
= (8]
g 5 | 33,482 | 0,322 720,1 % 5 | 37,114 0,332 659,4 5 | 35,635 | 0,318 646,5
=J
1] 37,07 0,354 710,9 :g 1] 37,85 0,324 678,9 M 37,21 0,323 608,7
©
o 2,459 0,026 41,5 = o 2,117 0,011 36,9 o | 2,653 0,029 85,95
C C C
O | 0,0663 0,075 0,058 O | 0,0559 0,034 0,054 O | 0,0710 0,091 0,141
\% Y, \%

Tableau 49 : Résultats des essais de traction 2 0°  pour le matériau sain, avec 1,2% de porosité et 3,0 % de porosité
IV.2.2 Analyse de la variance
IV.2.2.1 Module d'Young E 1;

La figure 88 représente les valeurs des modules d'Young pour les échantillons sains,
avec 1,2 % de porosité et 3,0 % de porosité. Graphiquement, le module semble varier avec
la porosité mais I'analyse de la variance exclut cette hypothése. Comme indiquée sur le
tableau 50, la valeur de p-value est supérieure au niveau de confiance a 5 % (valeur de la
colonne F) et donc, les variations du module d’Young E1; en fonction du taux de porosité ne

sont pas statistiquement significative compte tenu de la variabilité des résultats.

Des résultats aberrants peuvent étre a I'origine de l'invalidation de I'’hypothese que le
module E;; varie avec le taux de porosité. Les résultats de chaque échantillon sont alors
analysés pour voir s’il N’y a pas de points aberrants dus a des erreurs de mesures ou de
mise en place de I'essai. Ces points aberrants sont les points mesures extrémes. La figure
88 présente les valeurs des modules pour chaque échantillon, deux points cerclés en rouge
semblent incorrects avec des écarts proches de 15% par rapport a la moyenne.

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 1,46861 0,7343 0,12322 | 0,88517
Intra-facteur | 12 71,51137 5,95928

Total 14 72,97998

Tableau 50 : Tableau ANOVA pour le module dyoung E 11
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Figure 88 : Graphique des modules d'Young E11 pour le matériau sain, avec 1,2 % de porosité et 3% de p  orosité,
avec barres d’'erreurs a gauche et avec valeurs indi  viduelles a droite

X 1 2 3 4 5 M o cov
Eu (GPa) 37,799 37,799 36,379 40,259 33,482 37,07 2,653 0,0710
Sain
Ei (GPa) 39,82 40,351 36,327 35,631 37,114 37,85 2,117 0,0559
porosité -
Eu (GPa) 36,142 41,939 36,243 36,103 35,635 37,21 2,653 0,0710
porosité +

Tableau 51 : Valeur des modules d'Young mesurés ave ¢ en rouge les valeurs qui semblent aberrants

Pour le matériau sain, le point en rouge amene aprés calcul a un rapport Q égale a 0,427
inférieur a Q. donc il n’est pas aberrant. Pour le matériau porosité +, le point en rouge donne
un rapport Q de 0,903 et donc le point est considéré comme aberrant. Une deuxiéme
analyse de la variance est effectué en enlevant le point aberrant mais le résultat est le
méme, le taux de porosité n'a pas d’'influence statistiquement significative compte tenu de la

valeur p-value, visible dans le tableau 52.

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs 2 6,92576 3,46286 | 0,87395 | 0,44437
Intra-facteur | 12 43,58547 3,96231

Total 14 50,51115

Tableau 52 : Tableau ANOVA pour le module dyoung E 11

IV.2.2.2 Coefficient de Poisson v,

Les coefficients de Poisson v;, des matériaux sain, avec 1,2% de porosité et 3,0% de
porosité sont présentés sur la figure 89 avec le graphique des valeurs individuelles et le
graphique avec barres d’erreur. Le coefficient de Poisson longitudinal semble décroitre avec

'augmentation du taux de porosité.
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L'analyse de la variance des données, dont les résultats sont visibles dans le tableau 53,
réfute cette hypothese avec une valeur p-value de 0,10757 supérieure a notre niveau de
confiance. Le graphique de droite sur la figure 89 montre un point éloigné sur les valeurs du
Vi, pour le taux de porosité a 3,0%, avec un écart de 17,3% par rapport aux autres valeurs.

Le test de Dixon confirme que ce point est aberrant avec un rapport Q de 0,792. Ce point
est donc considéré comme aberrant et est supprimé des données, et le coefficient de
Poisson moyen est recalculé avec une valeur de 0,311 au lieu de 0,323.
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Figure 89 : Graphique des coefficients de poisson vi, pour le matériau sain, avec 1,2 % de porosité et3 % de
porosité, avec barres d’erreurs a gauche et avec va  leurs individuelles a droite

X 1 2 3 4 5 M o cov

vy, Sain 0,341 0,374 0,345 0,389 0,322 0,354 0,026 0,075

Vi2 0,333 0,326 0,324 0,305 0,332 0,324 0,011 0,034
porosité -

Viz 0,311 0,375 0,303 0,309 0,318 0,323 0,029 0,091
porosité +

Tableau 53 : Valeur des coefficients de Poisson mes

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 0,0031 0,00155 | 2,70036 | 0,10757
Intra-facteur | 12 0,00688 5,733E-4

Total 14 0,00998

urés avec en rouge la valeur qui semble aberrant

Tableau 54 : Tableau ANOVA avant réajustement pour  le coefficient de poisson v,

Une nouvelle analyse de la variance est effectuée aprés avoir supprimé le point aberrant
et les résultats de cette analyse sont énumérés dans le tableau 54. La valeur p-value
obtenue par cette nouvelle analyse est inférieure au niveau de confiance et donc, I'analyse
de la variance valide le fait que le taux de porosité a une influence statistiquement

significative sur le coefficient de poisson vi,.
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Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 0,00463 0,00231 | 7,271 | 0,00972
Intra-facteur | 12 0,0035 3,181E-4

Total 14 0,00812

Tableau 55 : Tableau ANOVA aprés réajustement pour  le coefficient de poisson  v12

L'influence du taux de porosité sur le coefficient de poisson vy, est modélisée par
régression polynomiale d’'ordre 2 dont la courbe est visible sur la figure 90. L’équation du

modele et les valeurs des coefficients sont définies dans I'équation 60 :

V1, = 0,3546 — 0,0322P% + 0,0059P%?2 (60)
0,40 -
u
| n
0,36 -}
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Figure 90 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour le coefficient
de poisson v;,en fonction du taux de porosité

IV.2.2.3 Contrainte a la rupture Rﬁ

La figure 91 montre le graphique, avec barres d'erreurs, de la contrainte a la rupture Rj
en fonction du taux de porosité. Cette contrainte semble diminuer avec I'augmentation du
taux de porosité ce qui indique I'influence des pores sur la contrainte. Une expertise plus fine
permettrait d’identifier I'interaction entre la porosité et la répartition des contraintes. La
mécanique de la rupture indique clairement que la contrainte d’activation des défauts
diminue avec I'augmentation de leur taille. L’analyse de la variance, dont les résultats sont
visibles dans le tableau 57, confirme cette hypothése avec une valeur p-value inférieur au

niveau de confiance de I'étude.

Pour caractériser l'influence du taux de porosité sur la contrainte a la rupture, un modeéle
polynomial d’'ordre 2 est défini. Il est représenté sur la figure 92 et son équation est telle
que :
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R = 710,9 — 21,7P% + 4,11P%?> (61)
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Figure 91 : Graphique des contraintes a la rupture R} pour le matériau sain, avec 1,2 % de porosité et 3 % de
porosité, avec barres d’erreurs

X 1 2 3 4 5 M o cov
Ri (MPa) 655,8 700,2 707,2 771,2 720,1 710,9 41,5 0,058
Sain
Rf (MPa) 741,2 646,7 680,1 667,2 659,4 678,9 36,9 0,054
porosité -
Rf (MPa) 512,2 676,2 688,6 520,2 646,5 608,7 85,95 0,141
porosité +

Tableau 56 : Valeur des contraintes a la rupturea  0° mesurées

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 27307,7 13653,8 | 3,91647 | 0,04906
Intra-facteur | 12 41835,2 3486,3

Total 14 69142,9

Tableau 57 : Tableau ANOVA pour la contrainte ala  rupture R}
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Figure 92 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour  la contrainte
alarupture R{ en fonction du taux de porosité
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IV.3 Eprouvettes a 90°

IV.3.1 Résultats

L’essai de traction avec des éprouvettes a 90° permet l'identification du module de rigidité
transversal E,,, le coefficient de poison longitudinal v,, et la contrainte a la rupture en traction

transversale RY.

Le module de rigidité E,, se calcule comme précédemment avec la pente de la courbe de
la contrainte en fonction de la déformation longitudinale de I'éprouvette, visible sur la figure

8, pour une déformation comprise entre 0,05% et 0,25%.

Le coefficient de Poisson se calcule par le rapport entre la déformation transversale et la
déformation longitudinale sur la méme plage de déformation que pour le calcul de E,,. La
figure 93 illustre la contrainte en fonction de la déformation pour les 5 essais a 90°pour le
matériau sain, avec 1,2% de porosité et 3,0% de porosité. Les courbes ont les mémes
tendances ce qui montre que les essais sont bien répétables. Cela est confirmé par la valeur

du coefficient de variation qui est inférieure a 9 %.

Le tableau 58 énumere les résultats des essais de traction a 90° pour le matériau sain, le
matériau a 1,2% de porosité et 3,0% de porosité. Les résultats des essais a 90° présentent
une variabilité du méme ordre de grandeur que celle des essais a 0°, avec un coefficient de
variation qui varie entre 2,6% et 9,6%. Au vu des résultats, la porosité semble n’influer que

sur la contrainte a la rupture avec une diminution de 27,5%.
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Déformation longitudinale
Figure 93 : Courbe contrainte=f(déformation) pour |  es essais de traction a 90°

141



Ezz Ri Ezz RJt_ Ezz Ri
X Va1 X V21 X Va1
(GPa) (MPa) (GPa) (MPa) (GPa) (MPa)
1 6,955 0,0715 57,0 1 8,268 0,0854 45,57 1 7,040 0,0823 39,90
NJ)
2 8,168 0,0778 57,4 '§ 2 7,811 0,0777 39,61 2 7,703 0,0684 41,25
5]
c 3 8,452 0,0797 54,3 8‘ 3 8,647 0,0899 46,75 3 7,199 0,0759 39,43
£ -S
% 4 8,476 0,0776 53,5 :‘: 4 9,43 0,0879 49,72 4 7,301 0,0694 39,32
= —
é 5 8,013 0,0751 55,9 § 5 7,632 0,0882 40,6 5 7,738 0,0732 41,51
]
M 8,01 0,0763 55,62 _§ M 8,37 0,0858 44,5 M 7,40 0,0739 40,28
Q
o 0,622 0,0032 1,69 g o 0,719 0,0048 4,26 o 0,311 0,0056 1,03
C C
O 0,0777 0,0414 0,0303 O 0,0860 0,0560 0,0958 COV | 0,0420 | 0,0761 0,0256
\Y \Y

Tableau 58: Résultats des essais de traction a 90°  pour le matériau sain, avec 1,2% de porosité et 3,0 % de porosité

IV.3.2 Analyse de la variance
IV.3.2.1 Module de rigidité E »,

Les valeurs du module de rigidité E,,, calculées a partir des essais de traction, en fonction
du taux de porosité sont visibles sur la figure 94. La tendance observée ne semble pas
concorder avec la physique avec une augmentation du module de 0% a 1,2% de porosité
puis une diminution de 1,2% a 3,0% de porosité. L’'analyse de la variance, dont les résultats
sont visibles dans le tableau 60, invalide I'hypothése que la porosité a une influence
statistiquement significative sur le module de rigidité avec une valeur p-value légérement

supérieure au niveau de confiance.

Sur la figure 94, deux points semblent étre incohérents, un a 0% de porosité et un autre a
1,2% de porosité. Ces deux points ayant, selon le test de Dixon, ont des rapports Q

supérieur au rapport critique Q., et sont donc considérés comme des points aberrants.
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Figure 94 : Graphique des modules de rigidité E  », pour le matériau sain, avec 1,2 % de porosité et 3 % de porosité,
avec barres d’'erreurs & gauche et avec valeurs indi  viduelles a droite
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X 1 2 3 4 5 M o Ccov
E,, (GPa) 6,955 8,168 8,452 8,476 8,013 8,01 0,622 0,0777
Sain
E,, (GPa) 8,268 7,811 8,647 9,43 7,632 8,37 0,719 0,086
porosité -
E,, (GPa) 7,040 7,703 7,199 7,301 7,738 7,40 0,311 0,042
porosité +

Tableau 59 : Valeur des modules de rigidité mesurés avec en rouge les valeurs qui semblent aberrants

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 2,35908 1,17954 | 3,24022 | 0,07827
Intra-facteur | 12 4,00433 0,36403

Total 14 6,36341

Tableau 60 : Tableau ANOVA avant réajustement pour  le module de rigidité E 2,

Une fois les points aberrants éliminés, les modules de rigidité E,, moyen sont recalculés,
avec une valeur de 8,37 pour le matériau sain et 8,09 pour le matériau avec 1,2% de
porosité, et une nouvelle analyse de la variance est effectuée dont les résultats sont
énumeérés dans le tableau 61. L'analyse valide alors le fait que le taux de porosité a une
influence statistiquement significative sur le module de rigidité E,, avec une valeur p-value
bien en dessous du niveau de confiance (0,05). Les données sont alors traitées afin
d’appliqguer un modele polynomiale d’ordre 2 illustré sur la figure 95 et défini par I'équation
62.

Figure 95 : Modele polynomiale d'ordre 2 (en rouge)

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 2,04922 1,02461 | 8,60075 | 0,00816
Intra-facteur | 12 1,07217 0,11913

Total 14 3,12139

Tableau 61 : Tableau ANOVA aprés réajustement pour

E22 (GPa)

E
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~
]
L

T
2

Taux de porosité (%)

rigidité E ,, en fonction du taux de porosité
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E,, = 8,3654 — 0,16955P% + 0,05117P%? (62)

Le taux de porosité agit donc sur le module de rigidité E,, avec une diminution de celui-ci

guand le taux de porosité augmente ce qui parait cohérent.
IV.3.2.2 Coefficient de poisson vy,

Les résultats des coefficients de Poisson v,; en fonction du taux de porosité, illustrés sur
la figure 96, présente une tendance qui, tout comme pour le module de rigidité, ne concorde
pas avec la physique. Le coefficient augmente lorsque la porosité passe de 0% a 1,2%, alors
gu’il diminue de 1,2% a 3,0% de porosité. Cette tendance s’explique par le fait que les
données mesurées sont trés faibles et l'erreur de mesure entraine donc de grandes

variations.

L’analyse de la variance, dont les résultats sont visibles dans le tableau 62, valide le fait
que la porosité a une influence sur le coefficient de Poisson mais vu que la tendance est
erronée, cette hypotheése est invalidée et il est considéré que le taux de porosité n'a pas

d’influence sur le coefficient de poisson v,;.

L'analyse de la variance est bien valide car le coefficient de Poisson varie
significativement de 0% a 1,2% de taux de porosité de méme qu’entre 1,2% et 3,0% comme
le montre la courbe visible sur la figure 96.
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Figure 96 : Graphique, avec barres d'erreurs, des ¢ oefficients de Poisson vy pour le matériau sain, avec 1,2 % de
porosité et 3% de porosité

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs 2 3,8623E-4 1,9311E-4 | 8,2627 | 0,00644
Intra-facteur | 12 2,5709E-4 2,3372E-4

Total 14 6,4333E-4

Tableau 62 : Tableau ANOVA pour le coefficient de P oisson v,
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IV.3.2.3 Contrainte a larupture R!

La figure 97 illustre les résultats des contraintes a la rupture en traction transversale en
fonction du taux de porosité. Graphiquement, le taux de porosité a une influence certaine sur
la contrainte a la rupture avec une diminution de 19,1% en passant de 0% a 1,2% de taux de

porosité, et une diminution de 9,5% en passant de 1,2% a 3,0% de porosité.
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Figure 97 : Graphique, avec barres d’erreurs, des ¢ ontraintes a la rupture  R% pour le matériau sain, avec 1,2 % de
porosité et 3% de porosité

L’analyse de la variance confirme l'influence du taux de porosité su la contrainte a la
rupture en traction transversale, comme le montre les résultats de I'analyse dans le tableau

64, avec une valeur p-value bien inférieure au niveau de confiance.

X 1 2 3 4 5 M o cov
Rﬁ_ (MPa) 57,0 57,4 54,3 53,5 55,9 55,6 1,69 0,0303
Sain
Rﬁ_ (MPa) 45,6 39,6 46,7 49,7 40,6 44,5 4,26 0,0958
porosité -
Rﬁ_ (MPa) 39,9 41,2 39,4 39,3 41,5 40,2 1,03 0,0256
porosité +

Tableau 63 : Valeur des contraintes a la rupturea  90° mesurées

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 538,92359 269,4618 | 33,68243 | 2,0417E-5
Intra-facteur | 11 88,00078 8,00007

Total 13 629,92437

Tableau 64 : Tableau ANOVA pour la contrainte de ru  pture en traction transversale R}
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Pour caractériser cette influence, un modéle polynomial d'ordre 2 est appliqué aux
données et ce modéle est visible sur la figure 98. Cependant, le modéle appliqué n’est pas
correct car il a tendance & augmenter la contrainte a la rupture pour les taux de porosité
supérieur a 2,5% ce qui n’est pas représentatif des données et de la physique. Il aurait fallu
des données a des taux de porosité supérieurs a 3,0% pour pouvoir appliquer un modele
polynomial d’ordre 2 correct ou utiliser un ordre différent.

N
56
.
CIN
T N\
o
s : .
& 48 4
S AN -
T .
o \\.\ ‘
2 NN
Q. ANy i
S ~ o
14 . S~ L
40 . —
T T T T T T T
0 1 2 3

Taux de porosité (%)

Figure 98 : Modeéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour la contrainte
a la rupture en traction transversale R} en fonction du taux de porosité

Du fait que le modéle polynomial d’ordre 2 n’est pas efficace pour caractériser l'influence
du taux de porosité sur la contrainte a la rupture en traction transversale, un modele linéaire

est choisi pour modeéliser l'influence. Ce modele est illustré sur la figure 99 et est défini par

I'équation 63.
Rt =52,21335 — 4,72319P% (63)
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Figure 99 : Modeéle linéaire (en rouge) et les courb  es de confiance a 95% (en vert), pour la contrainte  a la rupture en
traction transversale R en fonction du taux de porosité
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Bien que le polynéme d'ordre 1 représente bien I'évolution des données sur la plage de
porosité explorée, toute extrapolation peut s’avérer dangereuse. Il faudra reconsidérer

'ensemble des valeurs pour établir un nouveau polynéme.
IV.4 Eprouvettes a +45°

L’essai de traction avec des éprouvettes dont les fibres sont orientées a +45° permet de
déterminer les paramétres suivants : le module de cisaillement G, et la contrainte a la
rupture en cisaillement R,;. Les courbes des différents essais de traction a 45° sont

présentées sur la figure 100. Deux comportements différents sont observés entre les
matériaux avec porosité et le matériau sain qui semble étre plus rigide mais moins
déformable. Cela peut s’expliquer par le fait qu’a 45° la matrice joue un role prépondérant et
donc la porosité ou le procédé peuvent influencer plus fortement les résultats. En effet, les
plaques saines sont mises en ceuvre sous presse alors que les plaques avec porosité sont

fabriquées sous étuve.

Contrainte (MPa)

T
0,00 0,05 0,10

Déformation longitudinale

Figure 100 : Courbe contrainte=f(déformation) pour les essais de traction a +45°

IV.4.1 Résultats

Le tableau 65 présente les résultats des essais de traction a 45° pour le matériau sain, le
matériau a 1,2% et 3,0% de porosité. Les résultats des essais présentent une certaine
variabilité avec un coefficient de variation qui varie entre 1,4% et 14,6%. Au vu des résultats,
la porosité semble fortement influer sur le module de cisaillement avec une diminution de

38 ,4% et sur la contrainte a la rupture en cisaillement avec une diminution de 16,0%.

147



« G Ry « Giz Ry « G Ry
(GPa) (MPa) (GPa) (MPa) (GPa) (MPa)
1 4,416 98,22 ] 1 3,890 90,9 1 3,603 84,5
@
]
2 7,253 101,1 2 2 4,767 89,0 2 4,201 81,9
£ g
] 3 6,086 107,5 N 3 3,770 89,8 3 2,982 82,1
8 N
@ 4 4,415 90,9 : 4 4,622 87,1 4 3,366 83,4
g 5
5 6,582 95,9 3 5 4,420 89,4 5 3,011 81.84
p | 5570 | 987 | 2 pu | 4204 | 89,2 n | 3433 | 8297
=
o 1,287 6,17 o 0,443 1,37 o 0,501 1,21
COVv | 0,224 | 0,0624 Cov | 0,103 | 0,0154 COVv | 0,146 0,0146

Tableau 65 : Résultats des essais de traction a 45°

pour le matériau sain, avec 1,2% de porosité et 3, 0 % de porosité

IV.4.2 Analyse de la variance

IV.4.2.1 Module de cisaillement G 1,

La figure 101 montre les résultats du module de cisaillement G;, en fonction du taux de

porosité. Graphiquement, le taux de porosité a une influence certaine sur ce module avec

une diminution de 23,1% en passant de 0% a 1,2% de taux de porosité, et une diminution de

10,1% en passant de 1,2% a 3,0% de porosité. La variabilité des essais diminue avec la

présence de porosité ce qui peut s’expliquer par le fait que le comportement en cisaillement

est dominé par les pores.

G12 (MPa)

Figure 101 : Graphique, avec barres d’erreurs, des

T T T T T
0 1,2 3

Taux de porosité (%)

modules de cisaillement G
porosité et 3,0 % de porosité

12 pour le matériau sain, avec 1,2 % de

L’analyse de la variance des résultats confirme l'influence statistiquement significative du

taux de porosité sur le module de cisaillement comme montré sur le tableau 67 avec une

valeur de p-value inférieur au niveau de confiance.
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X 1 2 3 4 5 M o cov
G, (GPa) 4,416 7,253 6,086 4,415 6,582 5,57 1,287 0,224
Sain
Gl2 (GPa) 3,89 4,767 3,77 4,622 4,42 4,29 0,443 0,103
porosité -
Glz (GPa) 3,603 4,201 2,982 3,366 3,011 3,43 0,501 0,146
porosité +

Tableau 66 : Valeur des modules de cisaillement mes

urés

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 13,72326 6,86163 | 9,78535 | 0,00302
Intra-facteur | 12 8,41457 0,70121

Total 14 22,13784
Tableau 67 : Tableau ANOVA pour le module de cisail lement G 1,

Afin de caractériser cette influence, les données sur le module de cisaillement sont
identifiees avec un modele polynomial d’ordre 2 dont I'équation 64 est présentée ci-dessous

ainsi que la courbe du modéle en figure 102.

Gy, = 5,75027 — 1,50778P% + 0,24508P %> (64)
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Figure 102 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge ) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour  le module

de cisaillement G 1, en fonction du taux de porosité
IV.4.2.2 Contrainte & la rupture en cisaillement R

Les résultats des contraintes a la rupture en cisaillement R, sont illustrés sur la figure

104 avec les résultats du matériau sain, avec 1,2% de porosité et 3,0% de porosité.
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De méme que pour le module de cisaillement, le comportement a la rupture en
cisaillement est influencé par la présence de pores avec une diminution de la variabilité sur

les résultats des essais avec les matériaux a 1,2% et 3,0% de porosité.

110

-

Q

[}
|

Rupture a 45° (MPa)

©
o

1
.

-

80 T T T
0 12

w —

Taux de porosité (%)

Figure 103 : Graphique, avec barres d’erreurs, des  contraintes a la rupture en cisaillement R, pour le matériau
sain, avec 1,2 % de porosité et 3% de porosité

Cette influence des pores sur le comportement en cisaillement est aussi identifiée sur la
diminution de la contrainte a la rupture de 9,3% en passant de 0% a 1,2% de porosité, et de
7% en passant de 1,2% a 3,0% de porosité. Cette influence est confirmée comme

statistiquement significative par I'analyse de la variance dont les résultats sont visibles dans

le tableau 69.
X 1 2 3 4 5 H o cov
RJ_" (MPa) 98,22 101,1 107,5 90,9 95,9 98,7 6,17 0,0624
Sain
RJ_" (MPa) 90,9 89,0 89,8 87,1 89,4 89,2 1,37 0,0154
porosité -
RJ_" (MPa) 84,5 81,9 82,1 83,4 81.84 82,9 1,21 0,0146
porosité +

Tableau 68 : Valeur des contraintes a la rupture a  +45° mesurées

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 645,54149 322,77075 | 23,43197 | 7,1778E-5
Intra-facteur | 12 165,2976 13,778

Total 14 810,83909

Tableau 69 : Tableau ANOVA pour la contrainte de ru  pture en cisaillement R,
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Pour pouvoir représenter cette influence, un modele polynomial d’ordre 2, dont I'équation
65 est définie ci-dessous, est appliqué aux données sur la contrainte a la rupture en
cisaillement et est illustré sur la figure 104.

Ry =98,724 —9,622P% + 1,4322P%? (65)
110 -
u
1004 .
g -
E % " Sl
e LS
-§_ = o N
o [
80 |
0 ' 1 ' 2 ' 3

Taux de porosité (%)

Figure 104 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge ) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour  la contrainte
a la rupture en cisaillement R, en fonction du taux de porosité

V. Essai de compression a 0°

V.1 Protocole d'essai

L’essai de compression permet d’obtenir le module de compression Ecompression aVeC un
essai sur une éprouvette a 0°, ainsi que des grandeurs significatives comme la déformation
et la contrainte a la rupture R|[. Cet essai a été réalisé en respectant la norme EN ISO 14126

qui définit, notamment, les dimensions des éprouvettes rectangulaires qui sont illustrées ci-
dessous sur la figure 105 :

10 mm

= “n

A

10 mm

2mm [ =——=

110 mm

Figure 105 : Dimensions des éprouvettes de compress  ion

Des talons biseautés en aluminium de 50 mm de longueur et 2 mm d’épaisseur sont
collés aux extrémités des éprouvettes afin de délimiter la zone de I'éprouvette en
chargement, d’éviter les glissements et les possibles effets de cisaillement. Les schémas de

chargement de I'essai de compression & 0° est présenté sur la figure 106.

151



] e

I

Figure 106 : Schéma de chargement d'un essai de com  pression

La difficulté de cet essai est d’appliqué un chargement longitudinal parfaitement uniforme
sans inclure de flambement. Pour cela, plusieurs montages existent dont le montage IITRI
qui est utilisé pour cette étude et dont le schéma est visible sur la figure 107. Des colonnes
permettent d'aligner parfaitement les deux mors. De plus, les deux mors se séparent en
deux parties, a savoir un bloc mors massif, afin d’éviter tout mouvement du mors, et un
systeme d’auto-serrage. Ce systeme de montage a été prété par 'ESTACA de Laval. Afin de
vérifier que le chargement n’applique pas de flambement, des jauges d’extensométrie sont
placées sur chaque face de I'éprouvette pour contréler la déformation longitudinale
appliquée sur chaque face. La vitesse de chargement est de 1 mm/min.

Bloc mors
superieur

System
de serrage / eprouvette

Colonne
d alignement

Bloc mors
inferieur

Figure 107 : Schéma du montage IITRI ASTM D 3410/B  (selon EN ISO 14126, méthode 1) [2]
V.2 Reésultats

Seules 5 éprouvettes ont été équipées de jauges. Le module de compression a été
déterminé pour seulement les deux premiéres éprouvettes saines et a 1,2% de porosité et la
premiere éprouvette a 3,0%. De plus, du fait de la forte charge appliquée sur les talons, un
grand nombre d’essais n’ont pas atteint la contrainte a la rupture avant le décollement des
talons. Les valeurs des paramétres déterminées a partir des essais sont visibles dans le
tableau 70.
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[ c c
Ecompression R" Ecompression R" Ecompression R 1
X X X
(GPa) (MPa) (GPa) (MPa) (GPa) (MPa)
1 35,96 X 2 1 35,50 693,0 1 X X
o
2 37,97 633,0 8 2 33,78 X 2 31,22 X
c ]
£ o
‘g 3 X 696,9 X 3 X X 3 X X
© S
= —
e 4 X X 9 4 X 700,5 4 X 560,2
= ]
5 X 769,9 = 5 X X 5 X 623,1
@
M 36,97 700,0 g v 34,64 696,8 v 31,22 591,6
o 1,42 68,9 o) 1,21 53 o) X 44,5
cov 0,039 0,098 cov 0,0323 0,008 cov X 0,075
Tableau 70 : Résultats des essais de compressiona  0° pour le matériau sain, avec 1,2% de porosité et 3,0 % de

porosité

Avec les essais qui ont été concluants et les résultats qui en découlent, I'hypothése d'une
influence du taux de porosité sur le module de compression est renforcée. Le module de
compression diminue avec le taux de porosité, de 6,4% pour un taux de porosité de 1,2% et
15,6% pour un taux de porosité de 3,0%. Pour la contrainte a la rupture en compression,
l'influence du taux de porosité est moins évidente avec aucune diminution de la contrainte
pour la plaque porosité — et une diminution de 15,5% de la contrainte pour la plaque porosité
+. Dans le sens longitudinal, la porosité n'a pas d'influence sur les chargements en traction
mais va dégrader le comportement en compression ce qui peut s’expliquer par le fait que la
résine a plus d’influence en compression plutét qu’en traction. La figure 108 présente le
module de compression en fonction du taux de porosité. Vu qu'’il 'y a pas beaucoup de
données, les courbes de confiance a 95% du modéle sont tres espacées.

39 4

n
\\\ B 7
‘c 364 n ™
o N n
[©) L
~ .
S h S
3 N
0 .
o .
S G
o ~
W .
g
30 T T T T T T T
0 1 2 3

Taux de porosité (%)

Figure 108 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge ) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour  le module

de compression en fonction du taux de porosité
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VI. Essai de cisaillement — Flexion 3 points appuis

rapprocheés

VI.1 Protocole d’essai

L’essai de flexion 3 point avec appuis rapprochés est défini par la norme NF EN I1SO
14130 et permet de mesurer les modules et contraintes de cisaillement hors-plan dans le
sens longitudinal avec des essais sur éprouvettes a 0°, et dans le sens transversal avec des
essais sur éprouvettes a 90°. Le fait de réduire la distance entre les deux appuis permet de
conserver les efforts tranchants qui génerent les contraintes de cisaillement et de réduire les
contraintes normales de flexion. Cependant, il est difficile d'éliminer totalement les
contraintes normales de flexion et c’est pour cela que I'essai de flexion 3 points avec appuis
rapprochés ne permet pas d’'avoir une mesure trés précise de ces modules de cisaillement
hors plan. Le schéma de l'essai est visible sur la figure 109 et les dimensions des
éprouvettes sont énumeérées sur le tableau 71. Les dimensions de I'éprouvette sont définies
en fonction de I'épaisseur de I'éprouvette. L'essai se fait a une vitesse de fleche de 0,5

mm/min.

e 77
L
I
Figure 109 : Schéma du montage de flexion 3 points ~ — appuis rapprochés
Dimensions Valeurs en mm
L longueur de I'éprouvette 10h =20
B largeur de I'éprouvette 5h =10

H épaisseur de I'éprouvette | 2 (sain) et 2,8 (porosité)

L distances entre les appuis 5h =10

R rayon des appuis 2

Tableau 71 : Dimensions des éprouvettes de flexion 3 points appuis rapprochés

La contrainte de cisaillement interlaminaire est définie par I'épaisseur h et la largeur B de

I'éprouvette, ainsi que l'effort appliqué F tels que :
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3F
Tny OU Ty = (66)

Les modules de cisaillement c;; et G,; sont déterminés a I'aide d’'une formule corrigée [3]
[4] [5] qui est fonction de I'effort appliqué F, la fleche f, les dimensions B et h de I'éprouvette,
la distance D entre appuis et le module de rigidité ., et E,, tels que :

FD3 3FD FD3 3FD
f= -+ et f= -+
4E,,Bh 10G,3Bh 4E,,Bh 10G,3Bh

(67)

VI.2 Résultats

VI.2.1 EssaiaO0°

Les essais de flexion 3 point en appuis rapprochés sur des éprouvettes a 0° permettent
de déterminer les propriétés mécaniques en cisaillement hors plan dans le sens longitudinal,
soit le module de cisaillement interlaminaire G, et t,; la contrainte a la rupture en
cisaillement hors plan. Le module est déterminé avec la fleche mesurée par le capteur de la
traverse mobile et un capteur LVDT placé sur le montage. La mesure de la fleche avec le
capteur LVDT est bien plus précise que celle avec le capteur traverse car elle prend en

compte les changements de comportement mécanique en cours d’essai.

Les résultats des essais a 0° sont présentés dans le tableau 72 ainsi que la valeur

moyenne, I'écart-type et le coefficient de variation pour les deux parametres caractérisés.

Gus (GPa) Gis Gis Gis Gis (GPa) Gis
e GPa) | Tl « | ©Pa) | (GPa) | Tml o GPa) | Tl
Traverse (MPa) (MPa) Traverse (MPa)
LVDT Traverse LVDT LVDT
1 1,073 2,421 64,6 e |1 0,998 2,084 61,4 1 0,700 1,100 63,7
(%2}
o
2 1,214 2,364 65,8 S| 2 0,899 1,973 62,8 2 0,731 2,258 72,3
c @
= °
33 1,106 3,063 64,8 L |3 0,828 1,754 61,7 3 0,666 1,433 69,1
=)
8 N
© | 4 1,059 2,959 64,3 3 4 0,866 2,108 65,2 4 0,675 1,781 67,4
< )
> >
5 1,048 2,658 64,5 % 5 0,815 1,790 65,1 5 0,714 1,813 70,1
M 1,100 2,688 64,8 ;% M 0,881 1,942 63,2 M 0,697 1,677 68,5
o) 0,067 0,311 0,587 o 0,073 0,164 1,82 o 0,027 0,436 3,22
C [ [
o 0,061 0,116 0,009 o 0,083 0,084 | 0,029 o 0,039 0,260 0,047
v v v

Tableau 72 : Résultats des essais de flexion 3 poin  ts appuis rapprochés a 0° pour le matériau sain, av. = ec 1,2% de
porosité et 3,0 % de porosité
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Le taux de porosité semble avoir une influence sur le module de cisaillement
interlaminaire G,; que ce soit avec la valeur mesurée par le capteur traverse et le capteur
LVDT. Le module de cisaillement diminue de 27,8% avec 1,2% de porosité et 37,8% avec
3,0% de porosité. Par contre le taux de porosité ne semble pas avoir d'influence sur la
contrainte a la rupture en cisaillement hors plan t,; avec une contrainte a la rupture qui

diminue entre 0 et 1,2% de porosité et augmente entre 1,2% et 3,0% de porosité.
VI.2.1.1 Analyse de la variance pour le module de ¢ isaillement G 13

L'analyse de la variance des valeurs du module de cisaillement interlaminaire, dont les
résultats sont visibles sur le tableau 73, confirme le fait que le taux de porosité a une

influence statistiguement significative sur le module de cisaillement.

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 2,7447E6 1,3724E6 | 13,14678 | 9,4693E-4
Intra-facteur | 12 1,2527E6 104390,2

Total 14 3,9974E6

Tableau 73 : Tableau ANOVA pour le module de cisail lement interlaminaire G 13

L'influence du taux de porosité sur le module de cisaillement interlaminaire est définie a
'aide d’'un modele polynomiale d'ordre 2, dont I'’équation est indiquée ci-dessous, et est

visible sur la figure 110.

Gi3 = 2,69 — 0,811P% + 0,158P%> (68)
3000 -
-\ .
£ 2000 -
- P ) '
° R
1000 .
; T 2 :

Taux de porosité (%)

Figure 110 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge ) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour  le module
de cisaillement interlaminaire G 13 en fonction du taux de porosité

VI.2.2 Essaia90°

Les essais de flexion 3 point en appuis rapprochés sur des éprouvettes a 90° permettent
de déterminer les propriétés mécaniques en cisaillement hors plan dans le sens transverse,
soit le module de cisaillement interlaminaire G, et t,, la contrainte a la rupture en

cisaillement hors plan.
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Les résultats des essais a 90° sont énumérés dans le tableau 74 ainsi que la valeur

moyenne, I'écart-type et le coefficient de variation pour les deux parameétres caractériseés.

De méme que pour le sens longitudinal, le taux de porosité semble avoir une influence sur
le module de cisaillement interlaminaire G, mais pas sur la contrainte a la rupture en
cisaillement interlaminaire 7,;. Le module de cisaillement diminue de 17,2% avec 1,2% de
porosité et 34,5% avec 3,0% de porosité alors que la contrainte a la rupture n’évolue pas
avec le taux de porosité. Una analyse de la variance est faite pour valider ou non l'in fluence

du taux de porosité sur Gs.

G (GPa) Gas Ga3 Ga3 G (GPa) Ga3
7 GPa) | Tnt « | ©Pa) | (GPa) | Tnt | GPa) | Tnt
Traverse (MPa) (MPa) Traverse (MPa)
LVDT Traverse LVDT LVDT
1 0,824 0,978 11,7 L |1 0,741 1,010 12,5 1 0,736 0,943 12,8
(%2}
o
2 X X 14,3 S| 2 0,644 1,175 12,6 2 0,595 0,793 13,5
c @
= °
8|3 X X 12,8 L | 3 0,721 1,057 12,7 3 0,653 1,000 12,9
=)
8 o
% 4 X X 11,9 g 4 0,765 1,357 15,2 4 0,633 0,787 13,1
= g
5 1,038 1,686 14,3 2 5 0,577 0,915 12,9 5 0,621 0,840 12,8
&
M 0,931 1,332 13,0 g M 0,690 1,103 13,2 v 0,648 0,873 13,0
o 0,151 0,501 1,25 o 0,078 0,170 1,14 o 0,054 0,095 0,295
C [ [
o 0,163 0,376 0,097 o 0,527 0,154 | 0,086 o 0,083 0,109 0,023
% v v

Tableau 74 : Résultats des essais de flexion 3 poin  ts appuis rapprochés a 90° pour le matériau sain, a  vec 1,2% de
porosité et 3,0 % de porosité

VI.2.2.1 Analyse de la variance du module de cisail lement interlaminaire G 53

L'analyse de la variance des valeurs du module de cisaillement interlaminaire Gz, dont
les résultats sont visibles sur le tableau 75, confirme le fait que le taux de porosité a une
influence statistiquement significative sur le module de cisaillement avec une valeur p-value

inférieur au niveau de confiance de I'étude.

Source Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs g 119367,1 59688,1 | 9,2120 | 0,00665
Intra-facteur 9 58314,2 6479,3

Total 11 177690,3

Tableau 75 : Tableau ANOVA pour le module de cisail lement interlaminaire G23

Cette influence du taux de porosité est donc modélisée avec une fonction polynéme
d’ordre 2 qui est trés proche d’'un modele linéaire, qui est illustré sur la figure 111 et dont

I'équation est définie telle que :
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G,3 =1,30—0,144P% (69)
2000
[ ]
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;_CU\ N | |
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Figure 111 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge ) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour  le module
de cisaillement interlaminaire G23 en fonctiondut  aux de porosité

VIl. Essai de flexion 3 points

Des essais statiques de flexion 3 points sont mis en place afin de déterminer l'influence
du plissement en statique et de valider le modéle numérique du projet. Ces essais de flexion
3 points permettent aussi de caractériser la contrainte a la rupture en flexion 3 points qui

sera utilisé pour définir les paramétres des essais de fatigue également en flexion 3 points.
VII.1 Protocole d’essais

Le schéma du montage de flexion 3 points est présenté sur la figure 112 avec les
dimensions de I'éprouvette en rouge qui sont aussi énumérées dans le tableau 76. Seuls des
essais avec des éprouvettes a 0° sont effectués pour cette campagne.

Pour effectuer cet essai, la norme NF EN ISO 14125 a été utilisée®. Les essais sont
effectués a une vitesse de fleche de 0,5 mm/min afin d'avoir une vitesse de déformation

proche de 1 %/min, et une précharge de 10N est effectuée.

\LF

LL LA
77 77

L

Figure 112 : Schéma du montage de flexion 3 points
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Dimensions Valeurs en mm
L longueur de I'éprouvette 60
B largeur de I'éprouvette 15

H épaisseur de I'éprouvette | 2 (sain) et 2,8 (porosité)

L distances entre les appuis 40

R rayon des appuis 5

Tableau 76 : Dimensions des éprouvettes de flexion 3 points

VIl.2 Résultats

L’étude statique en flexion 3 points se fait sur les 5 matériaux du projet, & savoir :

le matériau sain ;
les matériaux avec 1,2% de porosité ;

les matériaux avec 3,0% de porosité ;

A w N PRE

les matériaux avec un grand plissement P2, de longueur 10mm, avec 2,1% de
porosité autour du plissement ;
5. les matériaux avec un petit plissement P1, de longueur 6 mm, avec 1,4% de
porosité autour du plissement.

Elle sera complétée avec des plaques, saines et avec plissement, mises en ceuvre sous
infusion afin de caractériser l'influence du plissement seul. A partir de cet essai, la contrainte
a la rupture en flexion et le module de flexion sont calculés. Le module de flexion se mesure
comme le module de rigidité pour les essais de traction, a savoir en calculant la pente de la

courbe de la contrainte en fonction de la déformation entre 0,0005 et 0,0025 de déformation.

+ P1+1,4% de porosité
1200 4 + P2+ 2,1% de porosité
- 3,0% de porosité

- 1,2% de porosité

- _Sain

o / //\

Contrainte (MPa)

T T
0,00 0,02 0,04
Déformation

Figure 113 : Courbes contrainte=f(déformation) pour les essais de flexion 3 points des 5 matériaux du projet, les 2
plissements P1 et P2, les 2 matériaux avec un taux  de porosité de 1,2% et 3,0%, et le matériau sain

La figure 113 présente les résultats des essais de flexion 3 points pour les 5 matériaux du
projet. Le comportement des courbes des 5 matériaux ont une méme tendance avec une
différence de pente et de contrainte a la rupture.
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VII.2.1 Influence du taux de porosité

Les résultats des essais de flexion 3 points sur le matériau sain et sur les matériaux avec
1,2 % de taux de porosité et 3,0%, sont présentés dans le tableau 77 et les courbes des
essais sont illustrées sur la figure 114. Tout comme dans les autres cas de chargement, le
taux de porosité semble avoir une influence sur le comportement mécanique du matériau en
flexion 3 points. Le module de flexion diminue de 2,2% entre 0% et 1,2% de porosité, et de
11,6% entre 1,2% et 3,0% de porosité. La contrainte a la rupture semble aussi étre
influencée par la présence de pores avec une diminution de 12,4% entre 0% et 1,2% de
porosité, et de 3,7% entre 1,2% et 3,0% de porosité. Les essais présentent une certaine
variabilité mais les coefficients de variation restent faibles en dessous de 7%.

Etexi Rftexi Eflex Eflex
X flexion flexion X flexion Rﬂexion(MPa) flexion Rﬂexion(MPa)
(GPa) (MPa) (GPa) (GPa)
1 33,42 1168,4 2 1 32,61 1034,8 28,22 917,2
()
o
2 33,92 1119,9 2 2 33,31 990,9 29,00 996,8
£ g
3 3 32,65 1146,3 -o\g 3 32,32 974,2 29,24 991,6
>
8 N
0 4 33,96 1093,8 ‘:', 4 32,91 1067,8 28,53 905,3
© [}
= 8
5 32,46 1131,1 2 5 31,75 894,5 29,07 969,1
V] 33,28 11319 ;% M 32,58 992,4 28,81 956,0
g 0,70 28,0 o 0,59 65,9 0,42 42,4
Ccov 0,021 0,0247 cov 0,018 0,0664 0,014 0,0443

Tableau 77 : Résultats des essais de flexion 3 poin  t pour le matériau sain, avec 1,2% de porosité et 3 ,0% de
porosité

3,0% porosité

12004 1,2% porosité

Sain

©
& j
=
2o
£
g 600
c
[e]
O
0 T T T 1
0,00 0,02 0,04

Déformation

Figure 114 : Courbes contrainte=f(déformation) pour les essais de flexion 3 points pour les 2 matériau  x avec un
taux de porosité de 1,2% et 3,0%, et le matériau sa in
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VII.2.1.1 Analyse de la variance de la contrainte a la rupture en flexion 3 points

Le taux de porosité a bien une influence statistiquement significative sur la contrainte a la
rupture en flexion 3 points comme le confirme I'analyse de la variance, dont les résultats sont
visibles dans le tableau 78, avec une valeur de p-value bien inférieure au niveau de
confiance (de 0,05). La figure 115 présente les valeurs des contraintes a la rupture en flexion
3 points pour le matériau sain et les deux matériaux avec de la porosite.

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 86196,29 43098,15 | 18,660 | 2,0748E-4
Intra-facteur | 12 27716,21 2309,68

Total 14 113912,50

Tableau 78 : Tableau ANOVA pour la contrainte de ru  pture en flexion 3 points en fonction du taux de po rosité

1200

LR
g 1100 N
s N
- AN
| ~
o
2
< 1000 N
© .
: ]
= T
Jid
- |
O 900
T T T
0% 1,2% 3,0%
Taux de porosité (%)
Figure 115 : Graphique, avec barres d’erreurs, des  contraintes a la rupture en flexion 3 points pour | e matériau

sain, avec 1,2 % de porosité et 3% de porosité

L'influence du taux de porosité est identifiée a travers un modéle linéaire présenté sur la
figure 116 et dont I'équation 70 est définie ci-dessous. Un modele polynomial donne des
tendances qui ne sont pas en accord avec la physique avec une contrainte a la rupture qui
augmenterait pour les taux de porosité proche de 3,0%.

rupture
flexion

= 1104,6237 — 55,603P% (70)

1200

1100

1000

Contrainte a la rupture (MPa)
-

900 -

0 1 2 3
Taux de porosité (%)

Figure 116 : Modéle linéaire (en rouge) et les cour  bes de confiance & 95% (en vert), pour la contraint e a la rupture
en flexion 3 points en fonction du taux de porosité
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VII.2.1.2 Analyse de la variance pour le module de

flexion

Le module de flexion est influencé par le taux de porosité comme illustré sur la figure 117

avec le graphique avec barres d'erreurs du module de flexion en fonction du taux de

porosité.

Figure 117 : Graphique, avec barres d’erreurs, des

N
&
I

Module de flexion (GPa)
8
L

T
0% 1.2% 30%
Taux de porosité (%)

et 3% de porosité

modules de flexion pour le matériau sain, avec 1,2

% de porosité

L'analyse de la variance des valeurs des modules de flexion, dont les résultats sont

visibles dans le tableau 79 montre que le taux de porosité a bien une influence

statistiguement significative sur le module de flexion avec une valeur p-value bien inférieure

au niveau de confiance.

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 57,785 285,8929 | 85,080 | 8,1726E-8
Intra-facteur | 12 4,0751 0,3396

Total 14 61,8610

Tableau 79 : Tableau ANOVA pour le module de flexio

n en fonction du taux de porosité

Pour caractériser I'influence du taux de porosité sur le module de flexion, un modele

polynomial d’'ordre 2 est appliqué, dont I'équation 71 est visible ci-dessous, et est visible sur

la figure 118 avec les deux courbes a 95% de confiance.

Ef = 33,282+ 0,0183P% — 0,5028P%?2

Figure 118 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge

Module de flexion (GPa)

0
&
!
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Taux de porosité (%)

de flexion en fonction du taux de porosité
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VI1.2.2 Influence du plissement avec porosité

Les résultats des essais de flexion 3 points pour le matériau sain, ainsi que pour les deux
matériaux avec un plissement, sont présentés dans le tableau 80 et sur la figure 119. Pour
rappel, le petit plissement a une longueur de 6 mm avec une hauteur de 0,28 mm avec un
taux de porosité autour du plissement de 1,4 % d0 au procédé de mise en ceuvre ou lair
reste bloqué au niveau de ce défaut. Le grand plissement a une longueur de 10 mm pour
une hauteur de 0,5 mm et un taux de porosité autour de lui de 2,4%.

P1 + 1,4% porosité
1200 - - P2+ 2,1% porosité
Sain
©
n_ -
=
2
£
g 600 -
c
o
O
0 T T T T !
0,00 0,02 0,04
Déformation
Figure 119 : Courbes contrainte=f(déformation) pour les essais de flexion 3 points pour les 2 matériau  x avec un
plissement P1 et un plissement P2, et le matériaus  ain
Eflexion Rflexion Eflexion Eflexion
X X Rriexion(MPa) X Rfiexion(MPa)
(GPa) | (MPa) GPa) | /T GPa) | T
1 33,42 1168,4 © 1 30,73 1111,8 1 27,60 1013,8
3
2 33,92 1119,9 g 2 28.84 1016,1 2 22,75 802,6
c o
3 3 32,65 1146,3 55 3 27,21 1089,4 3 25,30 865,7
3 —
8
O 4 33,96 1093,8 : 4 29,46 1106,8 4 25,76 997,5
© o
=
5 32,46 11311 .§ 5 30,73 1071,6 5 25,44 1018,4
@
<
M 33,28 1131,9 = v 29,53 1079,1 M 25,37 939,6
o 0,70 28,0 o 1,66 38,6 o 1,73 99,1
COoVv | 0,0210 0,0247 COV | 0,0562 0,0358 COV | 0,0682 0,105

Tableau 80 : Résultats des essais de flexion 3 poin  ts pour le matériau sain, avec un petit plissement P1+1,4% de
porosité et avec un grand plissement P2+2,1% de por  osité
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Les valeurs calculées des parametres caractéristigues semblent indiquer que le
plissement, et les dimensions de celui-ci, ont une influence sur le comportement mécaniques
en flexion 3 points. Le module en flexion diminue de 11,3% pour le plissement P1 et 23,8%
pour le plissement P2, et la contrainte a la rupture diminue de 4,7% pour le plissement P1 et
17% pour le plissement P2. Cette influence est bien sOr modulée quantitativement en
fonction du volume occupé par le plissement par rapport au volume global de I'éprouvette
(ou de la piece).

VII.2.2.1 Analyse de la variance de la contrainte a  la rupture

La figure 120 présentent le graphique avec les barres d'erreurs des valeurs de la
contrainte a la rupture en flexion 3 points en fonction de la présence ou non d’un plissement
ainsi que la longueur du plissement. Il semble évident que le plissement influe sur la
contrainte a la rupture. Cela est confirmé par I'analyse de la variance dont les résultats sont

visibles sur la tableau 81 avec une valeur p-value inférieure au niveau de confiance.

1200

1100 4
"

1000 | S

900

Contrainte a la rupture (MPa)

800

T T T T
Sain P1+1,4% P2+2,1%
Dimensions Plissement

Figure 120 : Graphique, avec barres d’erreurs, des  contraintes a la rupture en flexion 3 points pour | e matériau
sain, avec un plissement P1 et un plissement P2

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 98723,86 49361,93 | 12,248 | 0,00127
Intra-facteur | 12 48401,47 4033,46

Total 14 147125,34

Tableau 81 : Tableau ANOVA pour la contrainte de ru  pture en flexion 3 points en fonction du plissement

Afin de définir I'influence de la présence du plissement et de sa taille sur la contrainte a la
rupture en flexion 3 points, un modele polynomiale d'ordre 2, dont I'équation 72 est

présentée ci-dessous, est appliqué aux données expérimentales. Ce modéle est représenté
sur la figure 121.

rupture

Oflexion — 1131,9 + 16,35Lpjissement — 4,19112 (72)

plissement
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Figure 121 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge
a la rupture en flexion 3 points en fonction de la

1200
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T
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VII.2.2.2 Analyse de la variance du module de flexi

on

) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour
longueur du plissement

la contrainte

Les résultats du module de flexion en fonction du plissement sont présentés sur le

graphique avec barres d’erreurs a la figure 122. Le plissement a une influence certaine sur le

module de flexion avec une diminution de celui-ci avec l'augmentation de la taille du

plissement. Cette hypothése est confirmée de maniere significative par l‘analyse de la

variance dont les résultats sont visibles dans le tableau 82.

Figure 122 : Graphique, avec barres d’erreurs, des

Module de flexion (GPa)

T T
Sain P1+1,4%

Plissement

et un plissement P2

T
P2+21%

modules de flexion pour le matériau sain, avec un p

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 156,5147 78,257 41,532 | 4,0454E-6
Intra-facteur | 12 22,611 1,884
Total 14 179,1257

Tableau 82 : Tableau ANOVA pour le module de flexio

n en fonction du plissement

lissement P1

L’effet du plissement, et de ses dimensions, sur le module de flexion est caractérisé a

'aide d’'un modéle polynomial d’ordre 2 qui est présenté sur la figure 123 et dont I'équation

est:

Ef = 33,282 — 0,18578Lyi55ement — 0,077 Ly issement
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Figure 123 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge ) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour  le module
de flexion en fonction de la longueur du plissement

VII.2.3 Influence du plissement sans porosité (sous infusion)

Afin de caractériser l'influence du plissement sans porosité, 3 plaques sont mises en
ceuvre sous infusion, 1 plaque saine et 2 plaques avec plissement. En effet l'infusion permet
d’obtenir des plagues quasiment sans porosité. Le plissement P1 a une longueur de 5,34
mm en moyenne et une hauteur de 0,36 mm en moyenne, et le plissement P2 a une
longueur de 8,84 mm en moyenne et une hauteur de 0,70 mm en moyenne. Les dimensions
des plissements sous infusion sont Iégerement inférieures a celles des plissements sous

étuve ce qui doit étre pris en compte pour comparer les résultats.

Les résultats des essais de flexion 3 points sont illustrés sur la figure 124 avec les
courbes de la contrainte en fonction de la déformation de chaque essai pour le matériau sain
et les deux avec plissements P1 et P2. Les essais semblent avoir une bonne répétabilité
avec peu de variation entre les différents essais de chaque matériau. La différence entre les
courbes des trois matériaux montre bien l'influence du plissement et de sa taille sur le

comportement mécanique.

Les valeurs des parametres caractéristiques du comportement du matériau en flexion 3
points, a savoir le module de flexion et la contrainte a la rupture en flexion, sont présentées

dans le tableau 83.

Les résultats ont peu de variabilité avec un coefficient de variation maximum de 10,1%
pour la contrainte a la rupture et de 6,4% pour le module de flexion. Les valeurs montrent
linfluence du plissement sous infusion sur le module de flexion, avec une diminution de 27%
pour le plissement P1 et de 40,9% pour le plissement P2, et la contrainte a la rupture avec
une diminution de 13,2% pour le plissement P1 et de 26,4% pour le plissement P2. Il faut
toujours considérer que ces résultats ne sont valables quantitativement que pour le ratio

volume plissement par rapport au volume éprouvette.
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Figure 124 : Courbes contrainte=f(déformation) pour
plissement P1 et un plissement P2, et le matériau s

Contrainte (MPa)

1600 —

1200 -

P2

Sain|

0,04

Déformation

les essais de flexion 3 points pour les 2 matériau

ain, mises en ceuvre sous infusion

X avec un

La baisse des propriétés mécaniques en flexion 3 points pour les plissements sous

infusion est légérement supérieure a ceux des plissements avec porosité. Seulement le

matériau sain sous infusion a des valeurs de module et de contrainte a la rupture

supérieures ce qui explique que les valeurs de diminution soient supérieures. Du fait que les

tendances soient les mémes pour le plissement avec porosité et le plissement sans porosité,

linfluence du plissement seul est confirmée dans le cas ou il y a des porosités autour du

plissement.
S e | | i 04P3) | | Bn9P)
1 42,15 1229,8 1 31,05 1042,8 1 27,69 909,8
2 44,54 1190,4 2 33,87 1269,9 2 26,39 1017,3

s 3 46,73 1228,9 5 3 29,29 1016,1 3 26,22 962,4

2 )

% 4 43,74 1147,5 "E 4 32,36 1058,1 4 24,06 951,9

< -

g 5 46,87 1457,5 ?-35 5 35,60 1128,0 5 25,73 952,0

g 6 44,32 1475,8 ;g 6 32,64 11215 6 26,47 895,4
7 40,76 1356,8 7 30,96 1254,3 7 26,14 1001,1
M 44,16 1298,1 [ 32,25 1127,2 M 26,10 955,7
(o) 2,23 131,8 (o) 2,08 100,7 a 1,08 44,1

COV | 0,0505 0,1015 COV | 0,0644 0,0892 COVv | 0,0416 0,0461

Tableau 83 : Résultats des essais de flexion 3 poin
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VII.2.3.1 Analyse de la variance de la contrainte @ la rupture

Les valeurs de la contrainte a la rupture en fonction du plissement sont illustrées sur la
figure 125 avec le graphique avec barres d’erreur. Ce graphique confirme I'hypothese que le
plissement sous infusion a une influence sur la contrainte a la rupture. Cette hypothese est
validée par I'analyse de la variance, dont les résultats sont visibles dans le tableau 84, avec

une valeur p-value bien inférieure au niveau de confiance.

1400 4 1

w

a

= -

=S

o _

3 1200

=3 e

] “

© "

«©

@ .

S 1000 - o

5 1000+

E 4

5] |
800 ; : T

sain P1 P2

Plissement

Figure 125 : Graphique, avec barres d’erreurs, des  contrainte & la rupture en flexion 3 points pour le matériau sous
infusion sain, avec un plissement P1 et un plisseme  nt P2

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 410332,7 205166,4 | 20,908 | 2,0233E-5
Intra-facteur | 12 176628,3 9812,7

Total 14 586961,1

Tableau 84 : Tableau ANOVA pour la contrainte ala  rupture en fonction du plissement sous infusion

L’influence du plissement et de ses dimensions est définie avec un modéle polynomial
d’ordre 2, qui est illustré sur la figure 126 et dont I'équation est :

rupture

O-flexion =1298,1 - 29;33Lplissement - 0'968L§Jlissement (74)
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Figure 126 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge ) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour  la contrainte
a la rupture en fonction de la longueur du plisseme nt

168



VII.2.3.2 Analyse de la variance du module de flexi on

Les résultats du module de flexion pour les 3 matériaux sont présentés sur le graphique
avec barres d’erreur de la figure 127. Le graphique montre que le plissement sous infusion a
surement une influence sur le module de flexion. L’analyse de la variance, dont les résultats

sont illustrés sur le tableau 85, confirme cette hypothese.

Module de flexion (GPa)
&
1
e

\\\\
27 - \\E
T T T T
sain P1 P2
Plissement

Figure 127 : Graphique, avec barres d’erreurs, des ~ modules de flexion pour le matériau sous infusion s ain, avec un

plissement P1 et un plissement P2

Source DF | Somme des carrés | Variance F p-value
Inter-facteurs | 2 1180,0032 590,00 | 169,012 | 2,1583E-12
Intra-facteur | 12 62,8353 3,4908

Total 14 1242,839

Tableau 85 : Tableau ANOVA pour le module de flexio  n en fonction du plissement sous infusion

L'influence du plissement et de ses dimensions est donc identifiée avec un modele

polynomial d’ordre 2, dont I'équation est présentée ci-dessous, qui est visible sur la figure

128.
— 2
Ef = 44,158 — 2,849Lpjissement + 0,0937 Ly issement (75)
50 -
n
[ N
—_ . ~
& 40- N
s O
2 .
2 [
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Figure 128 : Modéle polynomiale d'ordre 2 (en rouge ) et les courbes de confiance a 95% (en vert), pour  le module

de flexion en fonction de la longueur du plissement
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VIIl. Conclusion de la campagne d’essais quasi-stat  ique

Afin d'identifier et d'analyser l'influence des défauts de porosité et de plissement sur le
comportement mécanique d’'un composite stratifié, une série d’essais quasi-statique a été
réalisée afin de mesurer les paramétres mécaniques caractéristiques du matériau sain et
avec défauts. Ces parametres correspondent aux parametres d'un modéle orthotrope
élastiqgue linéaire qui permettra de modéliser le stratifié par la suite, mais aussi aux
parametres mécaniques en flexion. Les essais quasi-statiques utilisés dans cette étude sont
définis par des normes qui précisent le protocole a mettre en place pour chaque essai. Une
fois les essais réalisés, les résultats sont analysés statistiquement a l'aide d’'une analyse de
la variance pour confirmer si linfluence du défaut observé sur un parameétre est
statistiquement significative compte tenu de la variabilité induite par I'essai et le matériau. Si
le défaut a une influence statistiquement significative sur le paramétre, un modele linéaire ou
polynomial d'ordre 2 est appliqué afin de définir cette influence. Le tableau 86 synthétise les
résultats des analyses de I'influence du défaut de porosité, a travers des essais a 1,2% de
porosité et 3,0% de porosité, et l'influence du défaut de plissement avec des essais avec un
petit plissement P1 et un grand plissement P2. Pour chaque paramétre mécanique
caractéristique, le tableau indique la baisse de la valeur du paramétre. Lorsque le défaut a
une influence statistiquement significative, le tableau représente la valeur sur un fond vert.
Le fond vert clair correspond a une influence moyenne qui implique une baisse de valeur
inférieure a 20% et le fond vert foncé correspond a une influence forte du défaut qui implique

une baisse de propriété supérieure a 20%.

Pour le défaut de porosité, I'influence des pores est significative dans toutes les directions
de chargement, que ce soit dans le sens longitudinal, transversale, en cisaillement ou hors-
plans. Les modules de rigidité, qui ont des baisses de valeurs allant jusqu'a 15% en
compression, sont moins impactés par la présence de pores que les modules de cisaillement
qui ont des baisses de valeurs allant jusqu’a 38% pour un taux de porosité de 3,0%. Cela est
attendu car ce dernier parametre est lié davantage a la résine. Cependant, les contraintes a
la rupture en cisaillement interlaminaire ne sont pas impactées alors que les modules le sont.
Le module d’Young n’est pas tres sensible au taux de porosité mais les modules de rigidité
transverse et en compression le sont un peu, tout comme les contraintes a la rupture en
traction longitudinale, transversale et en compression. La porosité influence donc le
comportement mécanique d'un composite stratifié, particulierement en cisaillement, mais
aussi le comportement a la rupture de maniére générale ce qui est aussi attendu compte
tenu de linteraction forte entre des défauts et les contraintes qui vont probablement

développer de la fissuration.
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L'étude en flexion 3 points permet de confirmer linfluence de la porosité sur le
comportement mécanique, mais elle permet aussi d’identifier l'influence du défaut de
plissement sur le comportement mécanique d’un composite stratifié. Les essais mettent en
évidence le fait que le défaut de plissement a une influence plus importante sur le

comportement en flexion 3 point que le défaut de porosité.

L’influence des défauts de porosité et de plissement est donc déterminée en quasi-
statique. Une étude en fatigue est ensuite mise en place afin de confirmer ou non l'influence

de ces défauts sur le comportement en fatigue.

by

Les modéles polynomiaux construits a partir de cette campagne d’essais permettent
d’estimer les effets du taux de porosité et des plissements sur les propriétés mécaniques en
comportement élastique linéaire orthotrope ou a la rupture. A partir d'une mesure du taux de
porosité par US, par exemple, il est ainsi possible d’estimer directement les propriétés

mécaniques du matériau et de valider ou non si celles-ci sont acceptables.

Diminution de la valeur moyenne Diminution de la valeur moyenne

1,2% 3,0% P1 P2

E11 (GPa) X X X X

E2> (GPa) X X

Ecompresssion (GP2) X X

G (GPa) X X

G13(GPa) X X

G23 (GPa) X X

V12 X X

V21 X X

R} (MPa) X X

RY (MPa) X X

R,y (MPa) X X

i (MPa) X X

Tn1 (MPa) X X X X

Tnt (MPa) X X X X
Efiexion (GPa)
Rfexion (MPa)

Tableau 86 : Récapitulatif de l'influence du défaut  de porosité et de plissement sur les paramétres mé  caniques
pour divers cas de chargement
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Chapitre 4 : Caracteérisation du
comportement mécanique en fatigue et

influence des défauts
Introduction

Les structures, telles que les pales d’éolienne, sont des piéces qui subissent des charges
répétées, aléatoires ou cycliques de plus ou moins forte intensité en superposition de leur
chargement quasi-statique. C’est pour cela qu’il faut prendre en compte le phénoméne de
fatigue dans I'étude de la structure car il peut conduire a des ruptures sous un chargement
inférieur & la limite a rupture voir élastique sous chargement statique. Il est donc aussi
nécessaire de caractériser l'influence des défauts de mise en ceuvre, comme la porosité ou

les plissements, sur le comportement mécanique en fatigue.
|. Définition d’un essai de fatigue

Le principe d’'un essai de fatigue est de répéter x fois un chargement de maniére cyclique,
gui est le plus souvent un chargement sinusoidal. Il permet d’identifier le nombre de cycles
nécessaire pour atteindre la rupture ou une diminution de raideur définie. Le comportement
mécanique en fatigue, a I'échelle du pli, des matériaux composites stratifiés montrent une
baisse des propriétés mécaniques de résistance en fatigue et une baisse de certaines
rigidités lorsque le niveau de chargement ou le nombre de cycles augmente. Cette variation
relative de la rigidité définit 'endommagement en fatigue. Cette chute des propriétés
mécaniques est due a l'apparition d’endommagements internes qui s’amorcent au sein du

composite.

L’évolution de la rigidité dépend beaucoup du type d’empilement et de la direction de
chargement, mais il existe une évolution globale qui décrit I'endommagement des
composites stratifiés, qui est illustrée sur la figure 129, comme I'explique Reifsnider dans ces
études [1].

L’évolution de 'endommagement est généralement illustrée par une courbe dite S-N

(Stress function of Number of cycle) aussi appelée courbe de Wohler.

* Premiére phase d’amorgage avec naissance de micro-dommages ;
» Deuxieme phase de croissance réguliére et lente des dommages avec chute
progressive de la rigidité de par le développement progressif des micro-

dommages ;
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» Troisieme phase avec une baisse rapide de la rigidité qui conduit a la rupture du

composite.

Cumulative domage
Specific account of damage

|
I |
Rﬂesud ual strength | |
}

1 Life

s‘I.I"

Log N

Figure 129 : Diagramme d'évolution S-N de la résist  ance résiduelle, de la variation des endommagements et dela
vie de I'éprouvette en fonction du nombre de cycles pour un stratifié graphite/époxy [1]

Le principe d'un essai de fatigue est d'appliquer un chargement cyclique sur une
éprouvette ou structure, a une certaine fréequence, tout en mesurant la rigidité en temps réel.
L’essai s’'arréte une fois qu’un des critéres d’arrét est rempli : rupture de I'éprouvette, nombre

de cycles atteint ou diminution d’un certain pourcentage de la raideur.

Dans le cadre du projet, I'étude en fatigue se fera sur un cas de chargement en flexion 3
points. Le comportement des composites stratifiés en fatigue dans le cadre d’'un chargement
en flexion 3 points est connu et détaillé dans les travaux de Wang [2] dans le chapitre 1
paragraphe Ill.2. La rigidité de I'éprouvette stagne et se stabilise au début de I'essai, puis
apparait une diminution progressive de la rigidité avec une augmentation du nombre
d’endommagements tels que des fissures ou du délaminage, et enfin une rupture brutale de

I'éprouvette.
II. Dispositif d’essai de fatigue en flexion 3 poin  ts

Les essais en fatigue en flexion 3 points sont effectués sur une machine mécanique
développée par M. Guillaumat et M. Bin Hamed. Le principe est de transformer le
mouvement rotatif d’'un moteur en translation a I'aide d’un double excentrique. La figure 130
montre le dispositif d’essai avec a droite le motoréducteur, qui permet de régler la fréquence,
branché au moteur qui crée le mouvement rotatif et qui est transmis par un systéme
d’accouplement au double excentrique. Celui-ci va transformer le mouvement rotatif en
translation afin d’appliquer la fleche avec I'appui centrale en bout de tige. Il est donc possible
d’'appliquer un chargement sinusoidal en flexion 3 point sur une éprouvette. Un capteur de
force est placé juste avant I'appui central et un capteur de déplacement LVDT est placé

derriére I'éprouvette.
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Figure 130 : Dispositif d'essai en fatigue en flexi  on 3 points

Ce dispositif permet de régler plusieurs parameétres d’'un essai de flexion 3 points, a savoir
la distance entre les appuis et la fleche. Il est donc contrélé en déplacement imposé. La
fleche est réglable en modifiant I'angle entre les deux pieces excentrées. Avec ce double
excentrique et ce systeme, il est possible d’appliquer une fleche de +10 mm.

La conception de la machine fait que les essais sont aussi limités au niveau du rapport de
charge R qui définit 'essai de fatigue, car le support de I'éprouvette bloque le chargement
dans un sens. Ce rapport de charge établit le rapport entre la contrainte minimum et la
contrainte maximum. Généralement une étude compléte en fatigue caractérise le matériau

pour plusieurs rapports de charge.

Du fait que I'essai soit contrélé en déplacement et qu'un essai en fatigue est défini par
une amplitude de contrainte il faut déterminer au préalable la force minimale et maximal
appliquées durant I'essai, et de les régler manuellement en réglant I'angle du double

excentrique et la position des appuis extérieurs avant de lancer I'essai.

Les dimensions de I'éprouvette et les valeurs des parameétres caractéristiques du

dispositif sont présentées sur la figure 131 et le tableau 87.

Les mesures des capteurs de force et de déplacement LVDT sont acquises en temps réel
par un systeme d’HBM constitué d’'un module Quantum et du logiciel Catman. Un script
développé dans ce logiciel est utilisé pour calculer au cours de l'essai des valeurs
caractéristiques telles que la force minimal et maximale, la force moyenne, I'amplitude de
force, le déplacement moyen ou l'amplitude de déplacement. Ce script permet aussi
d’automatiser I'essai en prenant en compte deux criteres d'arrét: un nombre de cycles

maximum atteint et/ou une perte de rigidité basée sur la variation de I'amplitude de force.
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Figure 131 : Schéma du montage de flexion 3 points

Dimensions Valeurs en mm
| longueur de I'éprouvette 100
B largeur de I'éprouvette 15

h épaisseur de I'éprouvette | 2 (sain) et 2,8 (porosité)

L distances entre les appuis 80

R rayon des appuis 5

Tableau 87 : Dimensions des éprouvettes de flexion 3 points

La figure 132 montre l'interface de visualisation des données mesurées en temps réel
durant I'essai, avec en bas les graphiques de la force et du déplacement en fonction du
temps, au milieu les graphiques des valeurs des amplitudes et moyennes de déplacement et
de force en fonction du nombre de cycles, et en haut un tableau résumant toutes ces valeurs
tous les cycles entre 0 10 cycles, tous les 10 cycles entre 10 et 100, tous les 100 cycles
entre 100 et 1000, tous les 1000 entre 1000 et 10 000, tous les 10 000 entre 10 000 et 100
000 cycles et tous les 100 000 cycles entre 100000 et 1000 000 de cycles. Ces valeurs
caractéristiques mesurées sont affichées en temps réel sur des cases a droite de la page de

visualisation.
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Figure 132 : Interface de visualisation des données mesurées lors de l'essai de fatigue en flexion 3p  oint
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lll. Essais de fatigue en flexion 3 points

Dans le cas de cette étude, I'essai de fatigue en flexion 3 points est arrété par deux
critéres possibles, a savoir : une perte de rigidité de I'éprouvette de 5% basée sur la variation
de I'amplitude de force et un nombre de cycles maximum de 1.000.000. Une perte de rigidité
de 5% est communément utilisée dans les études en fatigue car au-dela de cette valeur, les
endommagements sont tellement importants que I'éprouvette est proche d'une rupture
brutale. Une perte de rigidité de 5% arrive communément dans la troisieme et derniére
phase de I'évolution de 'endommagement en fatigue avec une baisse rapide de la rigidité.
De plus, I'étude étant limitée dans le temps, un nombre maximum de cycles est défini afin
que les essais ne durent pas trop longtemps et la fréquence d'essai est fixée a 4,5 Hz
(maximum de la machine dans sa configuration actuelle) ce qui fait 1.000.000 cycles en 61
heures. Avec des fréquences supérieures a 4,5 Hz, les vibrations observées sur le dispositif
sont trop importantes. Des essais avec un thermocouple ont permis de confirmer qu'il N’y a

pas d'auto-échauffement de I'éprouvette a cette fréquence.

Les essais de fatigue sont contrélés soit en force soit en déplacement. Dans le cas de cet
essai de fatigue en flexion 3 points, le paramétre contrdlant I'essai est le déplacement, en
faisant varier I'angle du double excentrique, il est possible de définir la fleche minimum, la
fleche maximum et donc la fleche totale. Sachant que les dimensions des éprouvettes de
fatigue sont assez variable, il est plus précis de comparer les résultats des essais a une
contrainte fixée plutét qu'a une fléche fixée. C’'est pour cela que les contraintes appliquées,

avec les fleches choisies, sont calculés avec la formule suivante :

_ 3FL
O-f - 2Bh2 (76)

L’épaisseur des éprouvettes saines étant fines et la fleche étant limitée a £10 mm, il n'est
pas possible de réaliser des essais de fatigue a des contraintes supérieure a 800 MPa. Les

essais se font a un rapport de charge R = 0,1.
l1l.1 Reésultats pour les éprouvettes saines

111.L1.1 Courbe de Woéhler

La courbe de Wohler du matériau sain est présentée a la figure 133 avec les différents
points désignant une éprouvette rompue et les points avec une fleche a 1.000.000 de cycles

qui signifie que I'éprouvette n'a pas atteint sa rupture.
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Figure 133 : Courbe de Wohler en flexion 3 points p  our le matériau sain, avec en pointillé la courbe d e confiance a
95%

La courbe de Wohler correspond aux éprouvettes rompues en fonction de la contrainte
maximum o, aux premiers cycles et du nombre de cycles a la rupture Nyypiyre. LES
données de nombre de cycles a la rupture sont représentées avec une échelle logarithmique
pour plus de lisibilité. Une loi de Farazdaghi-Harris est utilisée pour modéliser le

comportement en fatigue du matériau en fatigue.

Ce modele est une loi puissance qui est généralement utilisée pour modéliser le

comportement en fatigue, et est définie telle que :
= 7! 77
Omax = (Cl + bNrupture ) (77)
Le modele de Harris est illustré avec des bandes de confiance a 95%, ce qui signifie que
tous les jeux de parametres qui donnent un modele compris entre ces deux bandes est a
95% proches de la meilleure solution. La valeur de chaque parametre est énoncée dans le
tableau 88.

Parametres Valeurs sain Valeurs porosité 1,2% Valeurs porosité 3,0%
a -0,08184 -0,15503 8,4E-4
b 0,08273 0,15604 1,9E-4
c 6,3E-4 2,6E-4 0,101

Tableau 88 : Valeur des parameétres de la loi de Har ris pour le matériau sain
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La courbe de Wohler du matériau sain présente une variabilité assez importante, qui
caractérise les essais de fatigue, avec un nuage de point entre 10.000 cycles et 1.000.000
cycles. Plusieurs essais n'ont pas abouti a la rupture de I'éprouvette dont un essai vers 600
MPa. Pour une méme contrainte maximale, les éprouvettes peuvent rompre a des nombres
de cycles tres différents. La courbe de Wohler du matériau sain présente plusieurs éléments
caractéristiques des courbes en fatigue pour les matériaux composites, a savoir la tendance
de la courbe de comportement qui est quasiment une droite et le changement de variabilité
entre les essais quasi-statiques et les essais a grand nombres de cycles. En effet, pour les
essais statiques a 1 cycle, la variabilité est fonction de la contrainte alors que pour les essais
a grands nombres de cycles, la variabilité est fonction du nombre de cycles. Pour une
contrainte de plus ou moins 700 MPa, des éprouvettes ont rompu vers 10.000 cycles alors

gue d’autres ont rompu vers 100.000 cycles.

II1.L1.2 Faciés de rupture

1mm

Figure 134 : Faciés de rupture d'une éprouvette sai  ne en fatigue flexion 3 points avec présence de dél  aminage

\ 4

Quelques éprouvettes rompues en fatigue ont été observées en microscopie optique
proche du facies de rupture. La figure 134 présente I'un de ces facies avec des parties
zoomées, qui montrent un des endommagements caractéristiques des chargements en

flexion 3 points, et notamment en fatigue, & savoir du délaminage.
1.2 Reésultats pour les éprouvettes avec porosité niveau « - »

111.2.1 Courbe de Woéhler

La courbe de Wohler du matériau possédant la faible valeur de porosité de 1,2%, visible
sur la figure 135, a la méme tendance que la courbe du matériau sain, a savoir une droite qui

relie les points quasi-statiques et les points a un grand nombre de cycles.
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Les essais avec 1,2% de porosité présentent moins de variabilité avec des résultats
moins espacés. Pour chaque paramétres de la loi de Harris de ce matériau, la valeur qui est
visible dans le tableau 89, est trés légérement supérieure a celle pour le matériau sain,
particulierement pour les coefficients a et b qui définisse la pente de la courbe. Plus les
coefficients sont proches de 0, moins la courbe sera pentue. Ceci semble indiquer qu’un taux
de porosité de 1,2% de porosité n'a pas une grande influence sur le comportement en
fatigue en flexion 3 point du composite stratifié étudié.
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Figure 135 : Courbe de Wohler en flexion 3 points p  our le matériau porosité —, a 1,2% de porosité, ave ¢ en pointillé,
la courbe de confiance a 95%

Parametres | Valeurs | Valeurs

a -0,15503 | 8,4E-4
b 0,15604 | 1,9E-4
c 2,6E-4 0,101

Tableau 89 : Valeur des parameétres de la loi de Har  ris pour le matériau porosité — a 1,2% de porosité
I11.2.2 Faciés de rupture

Les coupes micrographiques d’éprouvettes, avec 1,2% de porosité, rompues pendant les
essais montrent, comme précédemment, des endommagements typiques des essais de
fatigue sur composite, & savoir du délaminage et de la fissuration. Un exemple est présenté
sur la figure 136 avec un zoom sur un endommagement par délaminage et un sur un
endommagement par fissuration. Aucune des fissures observées ne suit un parcours
préférentiel de pores en pores, ce qui semble montrer que les pores n'ont pas d’influence

notable sur 'endommagement en fatigue en flexion 3 points.
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1mm

Figure 136 : Faciés de rupture d'une éprouvette por  osité —, a 1,2% de porosité, en fatigue flexion 3 p  oints avec
présence de délaminage a gauche et de fissuration &  droite

Les résultats des essais et I'étude des faciés de rupture peuvent amener a conclure qu’'un
taux de porosité de 1,2% n’a pas d'influence significative sur le comportement en fatigue en
flexion 3 points d’'un composite stratifié. Cette hypothese est confrontée a la comparaison

des résultats entre le matériau sain et les matériaux avec porosité au paragraphe IV.1.
1.3 Résultats pour les éprouvettes avec porosité niveau « + »

111.3.1 Courbe de Woéhler

La courbe de Wohler du matériau avec un niveau de porosité important de 3,0%, est
visible sur la figure 137 ainsi que le modele de Harris qui caractérise le comportement en
fatigue. Celui-ci semble étre le méme que pour le matériau sain et avec celui a 1,2% de
porosité, avec une grande variabilité caractéristique des essais de fatigue. La valeur de
chaque paramétre du modele de Harris est énumérée dans le tableau 90. Les valeurs ne
sont pas du méme ordre de grandeur comparé a celles du matériau sain et du matériau
porosité -, particulierement pour le paramétre ¢ qui définit la forme de la courbe. Cette
différence s’explique par la présence du point résultat d’'une éprouvette ayant rompu a 1000

cycles ce qui change la forme de la courbe et donc l'interprétation des valeurs du modéle.

Parametres | Valeurs

a 8,4E-4
b 1,9E-4
c 0,101

Tableau 90 : Valeur des paramétres de la loi de Har ris pour le matériau porosité +, a 3,0% de porosité

187



Contrainte maximum (MPa)

1200

1000

800

600

400

200

10 100 1000 10000 100000 1000000
Nombre de cycles a la rupture

Figure 137 : Courbe de Wohler en flexion 3 points p  our le matériau porosité +, & 3,0% de porosité, ave ¢ en pointillé,

le courbe de confiance a 95%

I11.3.2 Faciés de rupture

1mm

Figure 138 : Faciés de rupture d'une éprouvette por  osité +, a 3,0% de porosité, en fatigue flexion 3 p  oints avec de la

fissuration & gauche et du délaminage a droite

La figure 138 illustre un exemple de coupe micrographique d’'une éprouvette avec 3,0%
de porosité rompue en fatigue en flexion 3 points. La coupe présente des endommagements
tels que des délaminages et de la fissuration, qui sont aussi présents dans les coupes

micrographiques du matériau avec 1,2% de porosité et du matériau sain.
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Statistiquement, la fissuration ne suit pas de chemins préférentiels le long des pores et les
délaminages ne semblent pas partir d’'un macro-pore. Ceci semble confirmer le fait que les
pores n'ont toujours pas d’influence sur le comportement en fatigue en flexion 3 points d’'un

composite stratifié.
lll.4 Résultats pour les éprouvettes avec le plisse  ment P1

Les essais de fatigue sur le matériau avec plissement sont divisés en 2 types : les essais
avec les 2 plis sous le plissement qui sont du c6té traction de la flexion 3 points, et ceux du

c6té compression.

En effet, le comportement du matériau en fatigue va dépendre du sens de chargement
par rapport au défaut de plissement. Le plissement fragilise le matériau particulierement car
il divise le stratifié en 2 parties, a savoir pour cette étude, une partie avec 8 plis et une partie

avec 2 plis.
111.4.1 Courbe de Wohler

La figure 139 représente la courbe de Wohler du matériau avec le plissement P1, avec en
rose les essais avec les 2 plis sous le plissement du cété traction de la flexion, et en violet du
coté compression de la flexion. Les deux configurations n’ont pas le méme comportement en
fatigue flexion 3 points. En effet 'amas de points pour la traction est Iégérement sous I'amas

de points pour la compression.
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Figure 139 : Courbe de Wéhler en flexion 3 points p  our le matériau avec le plissement P1, avec en poin tillé, la
courbe de confiance a 95%
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Cette différence entre les 2 types de configuration est conforme au fait que la traction est
dominante dans I'essai car le rapport de charge appliqué est de 0,1 et donc la configuration
avec les 2 plis en traction est moins résistante que la configuration avec 8 plis en traction

(soit 2 plis en compression). Les comportements restent cependant tres proches.

Les résultats des essais de fatigue sur le matériau avec plissement présentent la méme
variabilité que ceux du matériau sain et du matériau avec porosité. La valeur des parametres
de la loi de Harris, pour chaque configuration, est énumérée dans le tableau 91. Les deux
configurations ont des valeurs de paramétres différentes mais du méme ordre de grandeur et

équivalentes a celles du matériau sain.

Parameétres | Valeurs Traction | Valeurs Compression
a -0,00088 -0,08469
b 0,00178 0,08560
c 0,02550 0,00053

Tableau 91 : Valeur des paramétres de la loi de Har ris pour le matériau plissement 1

I11.4.2 Faciés de rupture

Une coupe micrographique transversale d’'un échantillon, avec le plissement P1, rompu
en fatigue flexion 3 points est visible sur la figure 140. Cette coupe montre des
endommagements en délaminage, comme présentés sur le zoom, avec I'ensemble d’'un pli
qui s’est désolidarisé du reste de I'empilement. Aucune fissure n’est observée sur les zones

analysées, mais cela ne signifie pas qu’il n’y en a pas quelques-unes ailleurs.
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Figure 140 : Faciés de rupture d'une éprouvette ave  c le plissement P1 en fatigue flexion 3 points avec du
délaminage et le plissement encadré en bleu
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1.5 Résultats pour les éprouvettes avec le plisse  ment P2

111.L5.1 Courbe de Woéhler

La courbe de Wohler du matériau avec le plissement P2, pour la configuration traction et
compression, est visible sur la figure 141 avec les modeéles de Harris pour chaque
configuration.
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Figure 141 : Courbe de Wohler en flexion 3 points p  our le matériau avec le plissement P2, avec en poin tillé, le
courbe de confiance a 95%

La courbe présente bien une variabilité caractéristique des essais de fatigue avec des
points résultats plus ou moins éparpillés. Comme précédemment, les points résultats de la
configuration en traction semblent étre légerement sous ceux de la configuration entre

compression.

Parametres | Valeurs Traction | Valeurs Compression

a -0,57932 -0,46783
b 0,58031 0,46888
c 9,5E-4 8,4E-4

Tableau 92 : Valeur des paramétres de la loi de Har ris pour le matériau plissement 2

Les valeurs des coefficients des deux configurations sont énumeérées dans le tableau 92.
Elles confirment le fait que le comportement en fatigue du matériau avec plissement est plus

faible en configuration traction qu’en configuration compression.
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En effet, les valeurs a et b sont supérieures ce qui indique que la pente du modéle est

plus importante et donc que le comportement en fatigue est plus faible.

La comparaison des valeurs du modele de Harris du matériau sain et du matériau avec le
plissement P1 semble indiquer une influence du plissement 2 sur le comportement du

matériau en fatigue.
I11.5.2 Faciés de rupture

La figure 142 présente un exemple de coupe transversale micrographique d’un
échantillon avec le plissement 2 ayant rompu en fatigue en flexion 3 point.

e I s

1mm

Figure 142 : Faciés de rupture d'une éprouvette ave  c le plissement P2 en fatigue flexion 3 points avec de la
fissuration a gauche et du délaminage a droite

Le faciés de rupture de I'’échantillon montre deux types d’endommagement typiques des
essais de fatigue : du délaminage et de la fissuration. Ce sont les mémes endommagements

gue ceux du matériau sain, avec porosité et avec le plissement P1.
V. Analyse de l'influence des défauts sur le compo  rtement

en fatigue

Les résultats des essais de fatigue pour le matériau sain vont étre comparés avec ceux
des matériaux avec plissement et avec porosité, afin d’'identifier une possible influence du

défaut sur le comportement en fatigue.
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IV.1 Influence du défaut de porosité

Les courbes de Wdohler du matériau sain, du matériau porosité « - » a 1,2% de porosité et
le matériau porosité « + » avec 3,0% de porosité, ainsi que les modéles de Harris de chacun
des matériaux, sont présentés sur la figure 143. L'influence du défaut de porosité sur le
comportement mécanique en quasi-statique, en flexion 3 points, est visible sur les points
résultats a 1 cycle, ou les points des matériaux avec porosité sont inférieurs a ceux du
matériau sain. L’hypothése d’une influence du défaut de porosité sur le comportement en
fatigue en flexion 3 points n’est pas validée a la vue des points résultats des courbes de
Wohler. L'ensemble des points résultats du matériau sain, porosité « - » et porosité « + »,

forment un amas de points difficile a discriminer.

Un zoom sur 'amas de points résultats avec les courbes du modéle de Harris est visible
sur la figure 144. Ceci permet de confirmer le fait que les points résultats du matériau sain,

du matériau porosité « - » et porosité « + », sont regroupés en un amas indissociable.

De plus les courbes du modele de Harris de chaque matériau sont tres proches, avec des

valeurs des parametres a et b plus ou moins proches entre elles, comme l'indique le tableau

93.
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Figure 143 : Courbe de Wéhler en flexion 3 points p  our le matériau sain et avec porosité
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Figure 144 : Courbe de Wohler en flexion 3 points,  entre 1000 et 1000000 de cycles, pour le matériau s ain et avec
porosité

Parameétres | Valeurs sain | Valeurs porosité « - » | Valeurs porosité « + »

a -0,08184 -0,15503 8,4E-4
b 0,08273 0,15604 1,9E-4
c 6,3E-4 2,6E-4 0,101

Tableau 93 : Valeur des paramétres de la loi de Har  ris pour le matériau sain, porosité — et porosité +

La comparaison des faciés de rupture des éprouvettes rompus en fatigue en flexion 3
points, pour le matériau sain, avec 1,2% de porosité et 3,0% de porosité montre que les 3
matériaux ont les mémes endommagements, a savoir du délaminage et de la fissuration.
Ces deux endommagements, typiques des essais de flexion 3 points, ne suivent pas de

chemin préférentiel en suivant par exemple des macros pores.

L’hypothése de l'influence du taux de porosité sur le comportement en fatigue en flexion 3
points est donc invalidée par I'analyse des essais de fatigue dont il ressort 3 arguments :

1. Les points résultats du matériau sain, avec 1,2% et 3,0% de porosité sont
regroupés en un amas indissociable ;

2. Le modele de Harris du matériau sain, avec 1,2% et 3,0% de porosité sont tres
proches avec des valeurs de parametres a et b proches de 0 qui confirment le

point précédent ;

194



3. Les endommagements engendrés par l'essai de fatigue sont identiques pour le
matériau sain, avec 1,2% et 3,0% de porosité. De plus les endommagements ne

suivent pas de chemins préférentiels sous l'influence des macro-pores.
IV.2 Influence du défaut de plissement

La figure 145 présente les courbes de Wohler du matériau sain, avec le plissement P1 et
avec le plissement P2. Elles sont complétées par la courbe du modele de Harris de chaque
matériau. Comme pour le défaut de porosité, l'influence du défaut de plissement sur le
comportement quasi-statique en flexion 3 points est visible sur les points résultats a 1 cycle
avec des valeurs plus faible pour le plissement P2. L'influence du plissement P1 en quasi-
statique est moins importante que celle du plissement P2. Le comportement en fatigue du
composite stratifié en flexion 3 points semble étre influencé seulement par la présence d’'un
plissement du type P2 en configuration de traction. L'amas de points résultats du matériau
avec le plissement P2, en configuration traction, est légérement en dessous des autres

points résultats.

Le zoom sur 'amas de points résultats, visible sur la figure 146, montre bien que les
points résultats du matériau plissement P2, en configuration de traction, se situent en
dessous de I'amas des autres points. De plus, les points du matériau plissement P2, en
configuration compression, sont assez dispersés et certains se trouvent en dessous de
'amas de points. Cela semble indiquer que le comportement en fatigue en flexion 3 points
est fragilisé par la présence d’'un plissement de type 2, c’est-a-dire avec des dimensions
élevées ce qui peut sembler assez logique. Cette hypothese est renforcée par la tendance
des courbes du modéle de Harris pour chaque matériau. Ainsi, celle pour le matériau avec

plissement P2 se situe bien en dessous des autres.

Les valeurs des parametres du modele de Harris, pour chaque matériau, confirment
'hypothése d'une influence du plissement P2 sur le comportement en fatigue en flexion 3
points. Le tableau 94 énumere ces parametres et les valeurs des coefficients a et b pour le
plissement 2 sont supérieures a celles du matériau sain, pour les deux configurations, en
étant assez éloigné de 0 ce qui indique que la pente de la courbe est forte et que le défaut

engendre donc un dégradation accélérée du matériau.

Ceci renforce I'hypothése de l'influence du plissement 2 sur le comportement en fatigue
du composite stratifié. Les valeurs des paramétres pour le plissement 1 sont proches de

celles du matériau sain en étant proche de 0.
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Figure 146 : Courbe de Wohler en flexion 3 points, entre 1000 et 1000000 de cycles, pour le matériau s  ain et avec
plissement
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) Valeurs P1 Valeurs P1 Valeurs P2 Valeurs P2
Paramétres | Valeurs sain ) ) ) )
Traction Compression Traction Compression
a -0,08184 -8,8E-4 -0,08469 -0,57932 -0,46783
b 0,08273 0,00178 0,08560 0,58031 0,46888
c 6,3E-4 0,02550 5,3E-4 9,5E-4 8,4E-4

Tableau 94 : Valeur des paramétres de la loi de Har ris pour le matériau sain, plissement 1 et plisseme  nt 2

Les facies de rupture des éprouvettes, rompues en fatigue flexion 3 points, des 3
matériaux présentes les mémes endommagements caractéristiques des essais de flexion, a
savoir du délaminage et de la fissuration. Tout comme pour le défaut de porosité, les

endommagements ne suivent pas de chemin préférentiel en fonction du plissement.

Donc au vu de l'analyse de résultats des essais de fatigue du matériau avec plissement
et sain, I'hypothese de l'influence du défaut de plissement sur le comportement en fatigue

en flexion 3 point est validée pour des plissements de grandes dimensions.
Conclusion

Une campagne d'essais de fatigue en flexion 3 points est mise en place afin de
caractériser l'influence des défauts de porosité et de plissement sur le comportement en
fatigue d’'un composite stratifié. Pour cela, une machine de fatigue avec un suivi de la raideur
de I'éprouvette est congcue au sein du laboratoire. Des essais de fatigue avec un rapport de
charge de 0,1 sont effectués sur le matériau sain, le matériau porosité «-» a 1,2% de
porosité, le matériau porosité « + » a 3,0% de porosité, le matériau avec le petit plissement
P1 et le matériau avec le grand plissement P2. Les résultats des essais de fatigue sont
analysés a l'aide d’'une courbe de Wohler et le comportement est modélisé avec la loi de
Harris. De plus une analyse du faciés de rupture permet d’observer les endommagements
dus a I'essai de flexion et possiblement influencés par un défaut. Les courbes de Wohler des
matériaux étudiés présentent des tendances typiques des matériaux composites stratifiés,
plutét en droite, avec un changement de type de variabilité entre les essais quasi-statiques

et les essais a grand nombre de cycles.

La comparaison des résultats des essais sur le matériau sain, le matériau porosité « - » et
porosité « + », démontre que le défaut de porosité n’a pas d'influence sur le comportement
en fatigue en flexion 3 points. En effet, les points résultats des différents matériaux sont
confondus dans un amas de points, les valeurs des paramétres du modele de Harris sont
tres proches pour les 3 matériaux, et les facies de rupture des 3 matériaux présentent les

mémes modes d’endommagement a savoir du délaminage et de la fissuration.
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Le fait que, le défaut de porosité n'ait pas d'influence, s’applique a la porosité observée
dans cette étude, a savoir des macro-pores de diamétre plus ou moins variable, jusqu’a un
taux de porosité de 3,0%. Pour des taux de porosité supérieurs, il est possible que les

défauts influent sur le comportement en fatigue.

Dans le cas du défaut de plissement, seul le plissement avec une grande dimension influe
sur le comportement en fatigue flexion 3 points du composite stratifié. Les points résultats du
matériau avec le plissement P2 sont positionnés dans la partie basse de I'amas de points du
matériau sain et du matériau plissement P1. Cela est confirmé par la valeur des paramétres
du modeéle de Harris du matériau plissement P2 qui est supérieure a celle des parameétres du
matériau sain et avec plissement P1. L’accélération de I'endommagement en fatigue due au
plissement P2 ne s'illustre pas par des types d’endommagement différents de ceux du

matériau sain et avec le plissement P1, a savoir du délaminage et de la fissuration.
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Conclusion Générale

Lors de la mise en ceuvre de structures en matériaux composites, certains phénomeénes
physiques peuvent créer des défauts, aux caractéristiques variables, qui vont modifier les
propriétés mécaniques de la structure a I'échelle locale et globale. La thése, qui est
présentée, étudie l'influence de deux défauts de mise en ceuvre de composites stratifiés, a
savoir : la porosité et le plissement. lls affectent la structure méme du composite en
modifiant leurs propriétés physiques locales. Le défaut de porosité consiste en la création de
pores dans la matrice du composite qui correspondent a des poches de gaz qui n'a pas pu
s’évacuer pendant le procédé. Le défaut de plissement, quant a lui, consiste en une

déformation locale des plis.

L'étude de ces deux défauts se divise en plusieurs sujets de recherche qui composent les
différents chapitres de cette thése. Le premier chapitre qui regroupe I'état de l'art sur les
différents axes de recherche de I'étude, le deuxieme chapitre qui présente I'étude de
caractérisation des deux défauts étudiés, le troisiéme chapitre qui correspond a I'étude de la
caractérisation mécanigue du matériau sain et avec défauts en quasi-statique, et le dernier

chapitre qui aborde la problématique de la fatigue.

La premiere étape de cette étude a consisté a fabriquer des plaques de composites
stratifiés avec des taux de défauts contrdlés, tout en ayant une bonne répétabilité avec le
procédé. Afin de répondre a ces deux critéres, le procédé de mise en ceuvre sous étuve
avec du tissus pré-imprégnés est sélectionnée. Il permet de contréler le taux de porosité en
jouant avec la viscosité de la matrice en modifiant la température et le temps de cuisson du
stratifiés. De plus, ce procédé permet de créer des plissements dans I'empilement tout en
controlant les dimensions du défaut en insérant une bande transversale de tissu pré-
imprégné dans I'empilement des plis. Les plaques de matériau sain sont mises en ceuvre
avec le méme tissu pré-imprégné mais sous presse afin d’appliquer plus de pression sur la
matrice qui peut donc chasser I'air emprisonné dans I'empilement et éviter I'apparition de
porosité afin d’isoler les types de défauts. L’étude porte donc sur 4 matériaux différents, a
savoir le matériau sain, le matériau avec porosité notée « - », le matériau avec porosité

notée « + », le matériau avec le plissement 1 et le matériau avec le plissement 2.

L'étape suivante est de caractériser la structure des différents matériaux et notamment les
défauts afin de pouvoir quantifier I'influence de ceux-ci et de pouvoir les modéliser de la
facon la plus réaliste possible. L'étude des défauts se fait par analyse d'images en

microscopie optique par I'étude de différentes coupes transversales des matériaux étudiés.
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Le défaut de plissement étant provoqué artificiellement avec une bande transversale, les
dimensions du défaut sont controlées et I'analyse de celui-ci est donc seulement menée de
maniére déterministe, car il y a trés peu de variabilité dans le défaut, tout comme le contrdle
des plaques saines. . Les propriétés du défaut de plissement, a savoir sa hauteur, sa
longueur et la hauteur des plis déformés en surface, sont aussi analysés afin d'étre injectés

dans le modéle numérique.

Contrairement au plissement, le contrdle de la porosité est tres difficile et son étude est
donc menée de maniere probabiliste en analysant une grande quantité d’échantillon et donc
de pores. Le défaut de porosité posséde plusieurs parametres caractéristigues comme le
taux de pores, leurs diamétres, le rapport de leurs diametres, leur longueur, leur quantité et

la distance entre eux.

Du fait de la variabilité du défaut de porosité, I'étude de celui-ci se fait de maniére
probabiliste en prenant en compte les variations de chaque parameétre caractérisant les
pores. La caractérisation probabiliste se fait en plusieurs étapes en commencant par le choix
du type d’identification en fonction des données, entre variables discretes ou continues, et
entre une caractérisation en fonction de la fonction de répartition cumulée ou relative.
Ensuite, les différentes lois de distribution comparées sont ajustées avec les données en
utilisant la méthode du maximum de vraisemblance. Les lois de distribution ajustées sont
analysées afin de valider ou non les lois avec trois tests d’adéquation, le test de Kolmogorov-
Smirnov, le test d’Anderson-Darling et le test du Khi-Deux. Les résultats des tests des
différentes lois sont comparés afin de choisir la ou les lois qui arrivent en téte des tests
statistiques et qui sont les lois qui modélisent aux mieux les données. Les lois choisies sont
analysées afin de savoir si leur domaine d’application correspond a celui des données. Enfin,
la variabilité observée sur les données des paramétres de pores est comparée a la variabilité
observée sur un tirage aléatoire de 5000 valeurs pour chaque loi de distribution sélectionnée
3éme

en regardant trois quantités statistiques, la moyenne, le quantile et la valeur a p=0,99.

Une fois que I'ensemble de ces parameétres sont analysés dans cette étude puis définis
par des lois de distribution choisies selon le protocole spécifique, les lois sont injectés dans
un modele numérique, afin de reproduire numériguement au mieux la porosité observée. Un
script Matlab est mis au point afin de modéliser la porosité et plusieurs modélisations sont

comparées aux résultats expérimentaux avec une bonne corrélation.

Les deux défauts étudiés provoquent des changements de propriétés physiques a
I'échelle locale ce qui, en hypothése, peut diminuer les propriétés mécaniques a I'échelle
locale et globale de la structure. La these répond a cette interrogation en menant une étude

de caractérisation mécanique du matériau sain, avec de la porosité et avec un plissement.
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Cette étude se fait en quasi-statique et en fatigue afin de pouvoir connaitre le comportement

du matériau, et I'influence du défaut, sous plusieurs types de chargements.

La caractérisation mécanique en quasi-statique a permis de déterminer les parametres
caractéristiques de la loi de comportement élastique linéaire orthotrope qui sera injectée
dans la modélisation numérique du matériau sain et du matériau avec porosité. Le matériau
avec plissement sera modélisé avec le matériau sain car le défaut sera modélisé réellement
dans un modéle éléments finis. Au total, 6 essais quasi-statiques sont effectués lors de cette

étude :

» Essai de traction a 0°;

» Essai de traction a 90° ;

» Essai de traction a +45° ;

» Essai de compression a 0° ;

» Essai de cisaillement — Flexion appuis rapprochés ;
» Essai de flexion 3 points.

Pour chaque type d’essais, I'étude détermine les parametres du modeéle élastique comme
les modules de rigidité, le module de cisaillement, les coefficients de Poisson et les
contraintes a rupture. L'influence du défaut de porosité ou de plissement est déterminée en
comparant les valeurs des paramétres du matériau sain, avec de la porosité et avec un
plissement, tout en s’assurant, par une analyse de la variance, que la variabilité du

parametres en fonction du défaut n’est pas induit par la variabilité de I'essai lui-méme.

L'influence du défaut de porosité sur le comportement dépend du cas de chargement et
de la direction du chargement. En effet, les pores ont de l'influence sur le comportement
dans le cas des chargements ou la matrice joue un rble essentielle. C’est particulierement le
cas pour les chargements en cisaillement avec des baisses de modules entre 17 et 28%
pour un taux de porosité de 1,2%, et entre 34 et 38% pour un taux de porosité de 3,0%. Les
chargements en traction transversale, qui reposent aussi sur le comportement de la matrice,
ont donc aussi une influence sur les propriétés avec une baisse du module de 3% pour la
plague porosité — et 10% pour la plague porosité +. De méme pour les chargements en
flexion avec une baisse du module de 2% pour la plague porosité — et 12% pour la plague

porosité +, et les chargements en compression avec une baisse jusqu’a 15% du module.

Le comportement en traction longitudinale n’'est pas influencé par la porosité car le
comportement repose surtout sur la tenue des fibres et non de la matrice. Le défaut de
porosité influe sur le comportement a la rupture dans la plupart des directions de chargement
sauf en cisaillement, avec des baisses allant jusqu’'a 14% de la contrainte a la rupture en
traction longitudinal, 28% en traction transversale, 16% en traction #45°, 15% en

compression et 16% en flexion. L’influence du défaut de porosité sur chaque paramétre est
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modélisée a l'aide d’'une fonction linéaire ou polynomiale d’ordre 2. L'influence du défaut de
plissement en quasi-statique est étudiée dans le cas d'un chargement en flexion et les
résultats montrent que le plissement a bien une influence sur le comportement en flexion

avec une baisse jusqu’a 24% pour le module et 17% pour la contrainte a la rupture.

La présence de défauts de porosité et de plissement dégrade donc les propriétés
mécaniques en quasi-statique du composite stratifié avec des baisses significatives des 1%

de porosité ou un plissement de faibles dimensions.

Afin de compléter les résultats précédents une étude sur le comportement en fatigue a été
réalisée par un essai de flexion 3 points car c’est un essai qui met en jeu plusieurs types de
chargement en fonction de la face de I'éprouvette, avec une face en traction et en face en
compression. Une machine de fatigue mécanique automatisée en flexion 3 points est congue
au laboratoire afin de pouvoir effectuer un grand nombre d'essais. Les essais de fatigue se
font avec un rapport de charge de 0,1 sur les différents matériaux étudiés. Le cas du défaut
de plissement a été étudié en 2 types d'essais avec un essai ou les 2 plis inférieurs au
plissement sont dans la zone de traction et un essai dans la zone de compression de la
flexion. Les essais sont analysés avec des courbes de Wohler et modélisés avec une loi

puissance : la loi de Farazdaghi-Harris.

Que ce soit en comparant la répartition des points de mesures, ou le modéle de Harris,
entre le matériau sain, le matériau porosité — et porosité +, I'hnypothese d’'une influence des
pores sur le comportement en fatigue est rejetée pour la porosité observée, un taux de
porosité allant jusqu’a 3,0% et en flexion 3 points. Contrairement a la porosité, le plissement
a une influence sur le comportement en fatigue en flexion 3 points en dégradant les
propriétés mécaniques ce qui entraine une rupture précoce de I'éprouvette. Le plissement
avec de petites dimensions n'a pas d'influence mais celui avec de grandes dimensions fait
chuter la tenue en fatigue et particulierement dans la configuration ou les 2 plis sous le
plissement sont en traction. Le fait que les deux défauts ont moins d’influence en fatigue
gu'en quasi-statique s’explique par le fait que l'essai de flexion 3 points sollicite

majoritairement les fibres et non la matrice.

La thése qui est présentée dans ce manuscrit apporte donc des réponses sur l'influence
de défauts de mise en ceuvre tels que la porosité ou les plissements, tout en prenant en
compte la variabilité du défaut et du matériau, et aboutit a des modeles numériques de
représentation 2D de la porosité dans un matériau. Cette étude a comme perspective de
développer des modéles numériques de représentation 3D de la porosité et d’étudier le
comportement en fatigue pour d’autres cas de chargement qui solliciteraient davantage la

matrice.
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Comportement mécano-fiabiliste de structures compos ites — Approche matériaux

RESUME :

L’'usage de matériaux composites est en plein essor dans le monde de I'industrie, particulierement dans des domaines comme |'aéronautique,
les transports ou la production d'énergie et ce développement amene une forte production de structures composites, notamment des pieces de
grandes dimensions. La conception de ces structures en composite nécessite une connaissance approfondie du comportement mécanique du
composite afin de garantir I'intégrité de la structure. Or le comportement mécanique des matériaux composites est de nature hétérogéne avec
une certaine variabilité sur les différents parameétres mécaniques. Cette variabilité est causée par deux principales sources : la variabilité
intrinséque au matériau due a des variations physiques au sein du composite, et la variabilité due aux défauts de mise en ceuvre. La thése, qui est
présentée, s'intéresse a cette deuxiéme source de variabilité, a savoir la présence de défauts de mise en ceuvre et son influence sur le
comportement mécanique du composite. Deux défauts de mise en ceuvre sont étudiés dans cette thése, la porosité et le plissement, en suivant
une analyse probabiliste. La premiere partie de I'étude rassemble I'ensemble de I'état de I'art sur les défauts de porosité et de plissement, ainsi
que sur les analyses probabilistes dans le domaine des composites. Une deuxiéme partie de I'étude se consacre a la caractérisation probabiliste
des défauts de porosité et de plissement en analysant la variabilit¢ de chaque paramétre caractéristique du défaut et en la modélisant a I'aide de
loi de distribution qui sont implémentées dans un code de calcul afin de modéliser numériquement la porosité observée expérimentalement. Une
troisieme partie de I'étude s’intéresse a l'influence des défauts de porosité et de plissement sur le comportement mécanique en quasi-statique et
en fatigue. Cette étude mécanique compare les résultats d'essais expérimentaux sur un matériau sain, deux matériaux avec deux taux de porosité
différents et sur deux matériaux avec un plissement de dimensions différentes, afin de pouvoir quantifier I'influence des défauts et déterminer un
modele de dégradation des propriétés mécaniques en fonction du défaut. L'étude mécanique en quasi-statique est complétée par une analyse de
la variance afin de bien séparer la variabilité des propriétés mécaniques due aux défauts et celle due directement a I'essai lui-méme. L’ensemble
des résultats de cette étude permet donc d’identifier les deux types de défauts avec un ensemble de parametres caractéristiques, ainsi que leur
influence sur le comportement mécanique, tout en prenant en compte la variabilité observée sur les défauts et leur influence mécanique, et de
modéliser numériquement I'ensemble de ces observations.

Mots Clés : Défauts, Porosité, Plissement, Variabilité, caractérisation statistique

Mechanical reliability behavior of composite struct ures — materials approach

ABSTRACT :

The use of composite materials increases in the world of industry, particularly in sectors such as aeronautics, transport or energy production
and this development leads to a strong production of composite structures, including large dimensions. The design of these composite structures
requires a thorough knowledge of the mechanical behavior of the composite to ensure the integrity of the structure. However, the mechanical
behavior of composite materials is heterogeneous in nature with a certain variability on the different mechanical parameters. This variability is
caused by two main sources: the intrinsic variability of the material due to physical variations within the composite, and the variability due to
defects in implementation. The thesis, which is presented, focuses on this second source of variability, namely the presence of implementation
defects and its influence on the mechanical behavior of the composite. Two defects of implementation are studied in this thesis, porosity and
wrinkle, following a probabilistic analysis. The first part of the study brings together all the state of the art on porosity and wrinkle defects, as well
as on probabilistic analyzes in the field of composites. A second part of the study is devoted to the probabilistic characterization of porosity and
wrinkle defects by analyzing the variability of each characteristic parameter of the defect and modeling it using a distribution law that are
implemented in a calculation code to numerically model the experimentally observed porosity. A third part of the study focuses on the influence of
porosity and wrinkle defects on quasi-static and fatigue mechanical behavior. This mechanical study compares the results of experimental tests on
a healthy material, two materials with two different porosity states and two materials with a wrinkle of different dimensions, in order to be able to
quantify the influence of the defect and to determine a model of degradation of mechanical properties according to the defect. The quasi-static
mechanical study is supplemented by an analysis of the variance in order to separate the variability of the mechanical properties due to the defect
and that due directly to the test itself. All the results of this study thus make it possible to identify the two types of defects with a set of
characteristic parameters, as well as their influence on the mechanical behavior, while taking into account the variability observed on the defects
and their mechanical influence, and to model numerically all these observations.

Keywords : Defects, Porosity, Wrinkle, Variability, Statistical Characterisation
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